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IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES PIC, London, Nagy-Britannia
ELJARAS MEMBRANOK ELOALLITASARA

A bejelentés napja: 1990. 08. 15.
Els8bbsége: 1989. 09. 15. (890996.9) Nagy-Britannia

Kivonat

A taldlmdny tdrgya eljdrds csbalaku membrdn el8dllitd-
sdra, amelynek sordn T0-30 tomeg % els8 hére ldgyuld polimer
és 30-70 tomeg % mdsodik, nem elegyedS hdre ligyuld polimer
keverékét csdvé extruddljdk, amelynek fala a polimereket egy-
mést dtszov8 hdldzatok formdjdban tartalmazza, és a mdsodik
polimer d4ltal alkotott hélézatot a mdsodik polimert 0ldé oldd-
azerrel kioldva az els8 polimer dltal alkotott hdldézatbdl &1~
16 pordzus cslfalat alakitanak ki. A taldlmdny szerint elsd
polimerként aromds poliéter-ketont, mdsodik polimerként pedig
aromds poliéter-szulfont haszndlnak, €és a polimer-part ugy
vdlasztjdk meg, hogy a keverék els8 polimer-tartalmdnak felsd
(70 tomeg %~o0s) hatdrértékénél az elsd polimer Smledék-visz=
kozitdsa nagyobb a mdsodik polimerénél, mig a keverék elsd
polimer-tartalmédnak alsé (30 tomeg %~os) hatdrértékénél az
elsd polimer omledék-viszkozitdsa kisebb a mdsodik polimeré-

nél.
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A taldlndny térgya eljzfgiyiggggénok el8dllitdsdra, A
taldlmdny szerinti eljdrdssal aromds poliéter-éter-ketonok-
b6l késslilt, nagy porositdsu csBves membrdnokat dllitunk el§.

A 88 301 982 ss. eurdpai kimzdtdtell irat eljdrist is-
mertet kis‘surﬁségﬁ. porésus filmek és sszalagok elidllitdsdra
oly médon, hogy egy hdre ldgyuldé polimer és egy mdsodik hére
ldgyuld polimer keverékébSl olvadékfondssal filmet vagy sszala-
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got kdszitenek, amib8l megfeleld olddészerrel kioldjdk a mdso~
dik polimert. Az igy kapott, nagymértékben pordzus filmek kii-
18ab6z8 célokra, k¥ztilk szirésre és kisegek elvdlasztdsdra
hassndlhaték fel.

A 4 T55 540 ss. ‘merikai igyesilt Allamok-beli szaba-
dalmi leirde sserint poli-aril-dter-keton alapu pordzus membrd-
nokat dllitanak el8 ugy, hogy

a) elsl polimerb8l - poli-aril-dtzr-ketonbdl -~ és egy
mdsodik, as ela§ polimerrel rdészlegesen inkompatibilis polimer-
b8l keverdket kéamitensk,

b) a kapott keverdket filmmé alakitjdk, és |

o) a kapott filmet az elsS polimert nem oldé folyadék=-
kal kezelik, és igy a £ilmb8l legaldbb a mdsodik polimer £8ti-
megét eltdvolitjdk.

A 246 752 s3. eurdpai kizzdtiteld irat két rostos po-
limer komponensb8l 4116, olvadékbSl fondesal készitett csivet
ismertet. i csd 30-70 timeg ;> elsé komponenst és 70-30 ttmeg »
mdsodik komponsnst tartalmas. Mindkét komponens lénysgében a
c88 tengelye feld irdnyuld rostok formdéjdban van jelen a csé
faldban, a caf tengelye felé irdnyuld rostok véletlenszeriien
kapcsolédnak egymdshoz, az Ssszekapcsoléddsok & mdsik komponens
rostjain kersesztiilhaladnak, igy m: ndkét komponsns egymist &t-
szv8 hdlésat formijdban van jelen a cs8d faldban. 4 csl jel-
lemzd tulajdonsdga, hogy a csifulat alkotdé két egymdst dtazovd
hdlézat egyike megfeleld olddszerrel kioldhatd, és igy olyan
nagynértékben pordzus csd képzddik, amelynek faldt a mdsik
polimer rostjainak hdlézata alkotja. iz ilyen pordzus csbtvek
elény8sen haszndlhaték fel membrdnok készitéoéhesz.

A B9 16440.4 sz, nagy~britanniai szabadalmi bejelen=-
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tés eljdrdst isnertet lénysgdben egyenletes porozitdsu membrin
elddllitdsdru, amelynex sordn egy elsd hére ldgyuld polimer és
ecy mdsodik, nem elegyed§ hirs ldgyuld polimer keverékébll ext-
ruddldssal elSre meghatdrozott kerasztmetszetil sserkezetet ké-
szitenek, amelynek fala a polimereket egymdst dtsziivé hdléza-
tok formdjdban tartalmazza, majd a nem elegyedd polimer dltal
zlkotott hdldzatot a nem elegyedd polimert 0ldé olddszerrel ki-
0ldjdk, és igy olyan pordézus szerkezetet alakitanak ki, amalx:
nek faldt ag elsd polimer hdldzata alkotja. Az eljdrds jJellem-
83je, hogy a nem elegyedd polimer viszkozitdsa klsebb az elsd
polimerénél, vagy bmledék-viszkozitdisa asonos az elsl polime-
Nasvele oo Diedade . ol e ¢

Vissgdlataink sordn szt tapasaztaltuk, hogy ha aromis
poliéter-dter~-ketonokbdl kivdnunk megfeleld porozitdsu csdala=-
ku menbrdnt xialakitani a 246 752 sz. surédpail kidzzétételi irat-
ban ismertetett eljardssal, az els’ komponens (a polidter-éter-
~-keton) Jmledék-viszkozitdsa és a mdsodik kompohens tmledék-
-viszkozitdsa kizbtt meghatdrosott Ysasefilggést kell {enntar- -
tani.

A taldluiny tdrgya eljdrds csdalaku membrdn eldillie-
tdsdra, amelynek sordin Tu=30 tomeg ., eleé hore ldgyuld polimer
ég 3u=7V tOmeg »» médsodik, nem elegyedl hdre ligyuld polimer
kaverdkit csévé exstruddljuk, amelynek fala a polimercket egy-
mdst &tszUv3 haldzatok Zormdjdban turtalmazza, és a misodik
polimer dltal alkotott hdldésatot a mdsodik polimert oldd oldde
szerrel kioldva a2z elsd polimer iltal alkotott hdldézatbél dl-
16 pordézus calfalat alakitunk ki. » taldlminy értslmében elss
polimerként aromds poliéter-ketont, mdsodik polimerként pedig
aromds polidter-szulfont hasznilunk, ¢s & polimer-part ugy

vdlasstjuk meg, hogy a keverék elsd polimer-tartalminak felsd
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(70 tomeg ~-08) hatdrértékénél az elsd polimer tmledék-visz-
kozitdsa nagyobb a mdsodik polimeréndél, mig a keverédk elsé
polimer-tartalménak alaé (30 tomeg .-0s) hatdrértékénél az el-
86 polimer UYmledék-viszicozitisa kisebb a mdsodik polimerénél.

Ha az elsl és mdsodik polimer Umleddk~viszkozitdsa
~nem felel meg a fent meghatdrosott Ussszefliggéensk, a mdsodik
polimert nem lehet kioldani anélkill, hogy as extruddlt cad
megtarysa Usssefilggd szerkezetét, vagy a cad porozitdisa a md-
30dik polimer kilolddsa utdn elfogadhatatlanul kis érték lessz,

Az elsé polimerrel és a mdisodik, nem elegyedd poli-
merrel kapcsolatban haszndlt "Umledék-viszkozltds" megjeliilé-
sen a polimernsk as extruddlds héméraékletén és a matricdn ke-
resztil t8rténd extrudédldskor fellépd nyirdsi korillmények ki-
zott dszlelt Umleddk~-viszkozitdsdt értjik.

A taldlmdnyt az oltalmi kiUr korlaétosdsa nélkil as
aldbbi példdkbun részletesen ismertetjik. .\ példdkban ismerte~
tett miveletekben 22 mm 4tmérsjil csigéval és szabvdnyos ho-
mokttltésil gyliris matricdval (hozaz 3 &tmérs ardiny 22:1) ellé=
tott kis csigds extrudert haszndltunk.

l. példa

70 tbomeg ~ 450G minbségi poliéter-star-ketondbdl
(Pusk), amelynek Smlsdék-viszkositdsa 223U poise, és 3¢ tiomeg .-
3600G mindségi poliédtcr-szulfonbdl (rud), amelynsk oSmledék=
-visgkozitdsa 142U poise, kevardéxet készitiink. 30 tbmeg i
450G mindségil PEuK=-b6l és TO timeg w 360UG mindeégit PiS~bél
egy ujabb kevardket készitettink, .iindkét polimert az ICI
.dvanced iaterials cégtdl szerestilk be,

vgszekeverés eldtt mindkét polimert legaldbb 12 Srén
4t vAkuumban 110% -on szdritottuk. . szdritott polimereket

gravitdcidsan Ussmekevertilk, majd az extruder adagold tvlcﬁi-
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rébe tHltdttilk. 4 keverdkeket 1795 s'l nyirdsi sebessdggel,

5 g/perc teljesitménnyel, 380°C himéraékleten extruddltuk a
gylrialaku matricdn. 4 gylrialaku matrica belsd dtmérSje 2,2 mm,
réstdvolsdga (,18 mm volt. A gylirialaku matrica belsejébe a

csd gydrtdsi sebességdvel Usszemérhetd sebességgel nitrogéndra-
not vesettilnk annak érdekében, hogy egyenletes méretii, kelll~
en koncentrikus falu termdket kapjunk. az extruddlt csovek kiil-
36 dtmérdje 2-3 mm, falvastagsdga 250 Jum volt, A qscvakzt ha=
gyominyos léghitéssel huttttiik.

A kétféle keverékbll kéeziilt csbveket ezutdn kis dara-
bokra vdgtuk, é8 & csddarabokat 2 érdn dt forrdsban 1év3 dime-
til-formamidban tartottuk. sgutdn kiemeltilk azokat a ¢sldarabo=-
kat, amelyek megtartottdk Usszerlilgud szerkezetilket, és a cal-
darabokat 8 érdn &t vdkuumban 35°.-on szdritottuk,

4 TU tUmeg » Phik=t ds 3U timeg . PuS-t tartalmuzd ke~
verékbOl készitett csdé mintdibdél a riuS komponens lUu ,=~a kiol-
dsdott, és nagy porozitdsu, e;ybefiiggd sgzerkezetil csd képzb=-
détt. A kiolddsi folyamat végén az oldésser (dimetil-formamid)
dtldtesd maradt.

tzzel szomben s 3U tomeg . Puch~t d3 TU timeg . ros=t
tartalmazd keverdkbol késziteit ¢s8 mintdd a xiolddsi foly.mat
sordn szétestekg a rfuoK xompopnenst s dimetil-formemid {inoman
szugzpendalt illapotbun tartalmaztaze

Qe _példa |

30 tomeg %» 150G mindségii 2iuK-bél, amelynek tmledék-visz-
kozitdsa T40 poise, és TV tdmeg » 4800G mindségi Pus~-bGl, a=
melyne:k omledék-visozkozitdsa 175V poise, keverdket készitettiink,
Kindkét polimert az ICI .dvanced ..aterials cégtil szereztiik
bea.

Osszekeyeréa eldtt mindkét polimert legaldbb 12 Srém &t
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vdkuumban 110°C-on ssdritottuk. 4 szdritott policzereket gra=-
vitdcidésan Usszekevertilk, majd az extruder adagold tdlcsérébe
toltottlke. 4 PEEK é8 PES keverékét 5384 s~' nyirdei sebsseég-
gel, 15 g/perc teljesitménnyel, 38u°. héméreékleten extruddl-
tuk a gylUrialaku matricdn. 4 gyirialaku matrica belad dtmérd-
je 2,2 mm, réatdvolasdga uU,18 mm volt. A gyirislaku mstrica
belsejébe a o088 gydrtdsi sebessdégével Usszemérhetd sebessdggel
nitrogéndremot vezettilnk annak érdekében, hogy egyenlieies mé=
retil, kelléen koncentrixus falu terméket kapjunk., iz extruddlt
csdvek kilad dtmérdje 2-3 mm, falvastagsdga 250 /um volt, A
csdveket hagyomdnyos léghiitéssel hiitottilke 413 igy kapott csb-
vet kis darabokra védgtuk, a csbdarabokat 2 Srdn 4t forrdaban
1évS dimetil-formamidban tartottuk, majd 8 érin at védkuumban
35 ~on sséritottuk. - csddarabokbél a Pis komponsns 100 =8
kioldédott, és nagymértékben pordsus, egybsfiiggd, Prsk-bél 4l-
16 csddarabok képzddtek.

o példa

6U tumeg » 150G mindaégl 2:iK-bdl, amelynsk dmledék-
~viszkozitdsa 770 poise, és 4u tomeg # 4800C mindségl Phs-hél,
akelynek omledék-viszkozitdsa 1860 poise, -everdket készitete
tiunke iindkét polimert az ICI .dvanced .aterials cégtdl sze=-
reztik be.

QS%za_kevarés eldtt mindkét polimert legalabb 12 Srdn
it vékuumban 110°C-on szdritottux. 4 szdritott polimercket
gravitdcidésan JSsgzekevertiik, majd az extruder adagold tolcaé=
rébe tultottlik. A «everdket 4666 5'1 nyirdsi sebességgel,

13 g/perc teljesitménnyel, 380°C homérsékleten extruddltuk a
gylirialaku matricédn. A gylrilalaku matrica bdelsl 4tmérdje 2,2 mm,
réstdvoladga 0,18 am volt., A gyirlialaku matrica belsejébe a
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c88 gydrtdsi sebességével Usszemérhets sebességzel nitrogénérau
mot vezettilnk annak érdekében, hogy esyenletes méreti, kellSen
koncentrikus falu terméket kapjunk. 'z extruddlt csd killal dt-
mérdje 2-3 mm, falvastagsdga 250 /ua volt. A osbvet hagyomd-
nyos léghiltéssel hitBttilks Az igy kapott cadivet kis darabokra
vidgtuk, a csddarabokat 2 Sérdn 4t forrdsban lévl dimetil-form-
amidban tartéttuk. majd 8 érdn 4t vdkuumban 95°.-on szdritottuk.

A 60 tumeg /% PiiK és 40 timeg 5 PIS keverdkébSl készi~
tett oasSdarabokbdl csak a Pij komponens 4,5 i~a olddédott ki.

A kapott termék porozitdsa a membrinkénti felhaszndldshoz elég-
telen volt.

Lgzel szemben az azonos eljirdssal, de 4U timeg o 2uiK
éa 60 timeg #% PL3 keversdksbSl kéaszitett osddarabokbdl a PES
komponens 87,3 =a kioldédott, és egybefilggl sserkezstii, pord-
zus c¢sl maradt visasga.

llegjegyezail, hogy az extruddldshoz a példdkban megadot-
tuktsl eltérd méretit és alaku (azaz nem kbrkBrts) matricdkat
is haszndlhatunk, 4 szdritott polimerekét mds médaszerrel
(pé1ddul Brabender kevardvel vagy iker-extruderrel) is Ussse-
xevarhet jik egymdssale.

A keverékek kompatibilitdst {okozé és/vigy viszkozitdst
médosité adalskanyagot is tartalmashatnake A kompatibilitdst
Ifokoz¢ adaldzanyag médositja a komponensek UsszekevarhetlSsdgét,
mig a viszkozitdst mddosité ad«lékanyag felhassndldsdival csbke
kenthetl a keverdk Umledék-viszkozitdsa és ezdltal az extru-
ddldshoz sziikséges nyomds értéke.
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l. E1jdrds csfalaku membrin el84llitdadra, amelynek
sordn Tu=30 timeg » elad hire lagyulé polimer és 3u=~70 tUmeg 4%
mdsodik, nem elegyedd hére ldgyuld polimer keverékét osévé ext-
ruddljuk, amelynek fala a polimercket egymdst dtesdvd hdlésa-
tok formdjéban tartalmasza, és & mdsodik polimer &ltal alko=
tott hdlésatot a médsodik polimert o0ldé olddésszerrel kioldva as
elsd polimer 4dltal alkotott hildzatbsl 4116 pordsus csifalat
alexkitunk ki, azzal jelleme zve, hogy elsb poli-
merként aromés poliéter-ketont, mdsodik polimerként pedig aro-
més polidter-ssulfont haszndlunk, és a polimer-pdrt ugy vdlaszt-
Juk meg, hogy a keverék elsi polimer-tartalménak felsd (70 to-
meg ..~08) hatdrértékénél az elsd polimsr tmledék-visekozitdsa
nagyobb a médsodik polimerénél, mig a keverdk elsd polimer-tar-
talminak alsd (30 tomeg ~08) hatirértékénél az elsé polimer
dmledék~viszkozitdsa kisebb a mdsodik polimerénél.
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