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Kompozice polymer obsahujici ethylen; 50 a2 250
hmotnostnich dili plnivového materialu na 100 hmotnostnich
dild polymeru; a 0,05 a2 50 hmotnostnich dilii chemické
slougeniny na 100 hmotnostnich dilt polymery, pricemz tato
chemicka sloutenina m4 strukturu A-B- [(O.)-D, ve které: A
znamena alespoit jeden atom vodiku, alkylovou skupinu,
arylovou skupinu nebo alkylarylovou skupinu; B znamenz
miistkovou vazbu A a C, ktera obsahuje alespoii jeden ether,
kyselinu karboxylovou, kyselinu 1,2-dikarboxylovou
odvozenou z anhydridu, amin, amid, sulfat, sulfonat, fosfat
nebo ester karoxylové kyseliny a vicesytného alkoholu
obsahujictho 2 aZ 6 karboxylovych skupin; C znamena
ethylenoxidovou jednotku; D znamena alespoti jeden atom
vodiku, alkylovou skupinu, alkalicky kov nebo kov vzicné
zeminy; y znamend ¢islo od 0 do 200 a x znamens 1,2,3,4
nebo 5.
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Kompozice a vyrobky vyrobené z této kompozice

Oblast techniky

Vynalez se tyka kompozice obsahujici plnivovy
materidl, = chemickou sloueninu a polymer. Vghodnymi
plnivovymi materiély jsou saze a vyhodnymi polymery jsou
polymery obsahujiqi ethylen, napriklad kopolyméf ethylenu a
propylenu nebo terpolymery ethylenu a propylenu. Vyndlez se

rovnéZ tyka vyrobkh vyrobenych z t&chto kompozic.

Dosavadni stav techniky

Poiymerni kompozice se pouzivaji pri riznych
aplikacich v&etné& tzv. »Prumyslovych bryéovych aplikaci“v.
Primyslové pryzové aplikace zahrnuji hadice, péasy, izolace
~elektrickych kabely, primyslovd a automobilovi tésnéni,
profily, tvarené dily apod. Mnoho vyrobkh uréenych pro
primyslovou aplikaci pryzZe se vyrabi extrudaénimi
technikami, tj. polymerni kompozice se extruduje pomoci

specidlni hlavy a néasledné& ochladi nebo chemicky vytvrdi.

Do polymernich kompozic se &asto pridavaji plniva,
kteréa témto polymernim  kompozicim udili poZadované
vlastnosti, napriklad vyztuzZeni, pigmentaci a/nebo
vodivost. P¥i vyrob& polymernich kompozic byly &asto jako
plniva a vyztuZujici pigmenty pouZivany saze. Saze jsou
zpravidla charakterizovdny na zaklads Jjedné nebo né&kolika
vlastnosti, mezi neZ pat¥i napriklad jejich povrchova
plocha, chemické vlastnosti povrchu, velikost agregatt a

velikost &&stic. Vlastnosti sazi se zpravidla urduji
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analyticky pomoci v daném oboru znédmych testll, mezi které
patri napriklad urcovani jodového Cisla (I,No) a

dibutylftaldtové adsorpce (DRBP).

Pro pouziti plniva v polymernich kompozicich Fsou
relevantni  dispergadéni  vlastnosti (dispergovatelnost).
Vyhodnd Jjsou zpravidla plniva, kterd v polymernich

kompozicich dobfe a snadno disperguji.

Mnoho typl polymernich kompozic se v&tvrzuje za
pouziti zpﬁsobuf UHF mikrovlnného vytvrzovani. UHF
mikrovlnné - vytvrzovani se stdle vice prosazuje diky své
vysoké vytvrzovaci ucinnosti a dalsim poZadovanym
atributdm. Vv tomto oboru je zndmo, Ze UHF mikrovlnné
vytvrzovani vyuZivéd vysokofrekvenéni vliny (p¥ibliZné& 300 a¥
3 000 MHz (megacykll za sekundu). Polymerni kompozice,
které jsou pristupndjsi UHF mikrovlnnému vytvrzovani, se
rychleji ohfivaji a Jsou tedy vyhodné pro zpracovani

materidlu.

Polymerni kompozice, ve kterych jsou zabudovany saze s
velkou povrchovou plochou, jsou zpravidla pristupn&jsi pro
UHF mikrovlnné vytvrzovani. Castou nevyhodou sazi s velkou
povrchovou plochou je to, %e v polymerni kompozici obtiZné&
disperguji. Bylo by tedy vyhodné, pokud by sazné kompozice
snadno dispérgovaly Vv polymernich kompozicich a/nebo pokud
by témto polymernim kompozicim udilely zvySenou pristupnost

k UHF vytvrzovani.
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Podstata vyndlezu

Vynalez poskytuje kompozice a vyrobky vyrobené z
téchto kompozic, které disponuji mimo jiné vySe popsanymi

vyhodami .

Vynalez poskytuje kompozici, ktera obsahuje:

polymer obsahujici ethylen;

50 az 256 hmotnostnich dild plnivového materidlu na
100 hmotnostnich dil®i polymeru obsahujiciho ethylen; a
| 0,05 aZ 50 hmotnostnich dild chemické slou¢eniny na
100 hmotnostnich dild polymeru obsahujiciho ethylen,
pricem?Z tato chemicka sloucenina ma strukturu
A-B-[(C)y]«-D, ve které: '

A  znamend alespoll jeden atom vodiku, alkylovou
skupinu, arylovou skupinu nebo alkylarylovou skupinu;

B znamena mistkovou vazbu mezi A a C, ktera Qbsahuje
alespofi jeden ether, kyselinu karboxylovou, kyselinu 1,2-
dikarboxylovou odvozenou z anhydridu, amin, amid, sulféat,
sulfonat, fosfat nebo ester karboxylové kyseliny a
vicesytného alkoholu obsahujiciho 2 a¥ 6‘ hydroxylovych
skupin; ' |

C znamenélethylenOXidovou opékujici se jednotku;

D znamené alespoﬁb jeden atom vodikuy, alkylovou
skupinu, alkalicky kov nebo kov vzicné zeminy;

Y znamena ¢islo od 0 do 200 a

&1
X znamend 1, 2, 3, 4 nebo 5.

Kompozice mlZe dale obsahovat 0 aZ 200 hmotnostnich
dild oleje na 100 hmotnostnich dilt polymeru obsahujiciho
ethylen.
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Vynalez rovnéZ zahrnuje vyrobek vyrobeny za pouZiti
kompozice podle vynalezu. Timto vyrobkem miZe byt
vytlacovany vyrobek v&etné profilu, trubice, péasu nebo

félie; hadice; pasek; nebo tvareny vyrobek.

Podle Jjednoho aspektu kompdzice podle vyndlezu Jje

kompozice pY¥istupnad UHF mikrovlnému vytvrzovani.

Podle dal$iho aspektu kompozice podle vyndlezu se miZe
plnivovy materidl snadno dispergovat do komﬁozice béhem

jeji pripravy.

Vyrobky podle vynadlezu jsou vyhodné z podobnych davodd

.Jako kompozice podle vynalezu.

Dalsi detaily a vyhody vynalezu budou podrobnéji

popsany v nésledujicim podrobném popisu vynalezu.

Jak JiZz bylo uvedeno, kompozice podle vynélezu
obsahuje:

polymer obsahujici ethylen;

50 aZ 250 hmotnostnich dilua plnivového materidlu na
100 hmotnostnich dila poiymeru obsahujiciho ethylen; a ‘

0,05 aZ 50 hmotnostnich dild chemické slouc¢eniny na
100 hmotnostnich dila polymeru obsahujiciho ethylén,
pficemZ tato chemické sloucenina ma strukturu
A-B-[(C)y]lx~D, ve které:

A znamend alespofi jeden . atom vodiku, alkylovou
skupinu, arylovou skupinu nebo alkylarylovou skupinu s 8 aé
65 atomy uhliku;

B znamena miGstkovou vazbu mezi A a C, ktera obsahuje
alesponl jeden  ether, kyselinu karboxylovou, kyselinu 1,2-

dikarboxylovou odvozenou z anhydridu, amin, amid, sulfat,
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sulfonat, fosfat nebo ester karboxylové kyseliny a
vicesytného alkoholu obsahujiciho 2 a% &6 hydroxylovych
skupin;

C znamend ethylenoxidovou opakujici se jednotku;

D znamena alespoﬁ jeden atom vodiku, alkylovou
skupinu, alkalicky kov nebo kov vzicné zeminy; vyhodné atom
vodiku nebo pokud znamena alkylovou skupinu, tak vyhodné
methylovou skupinu, nebo pokud znamena alkallcky kov nebo
kov alkalické zeminy, potom vyhodné znamenad sodik nebo
draslik; ﬁ '

Yy znamena Cislo od 0 do 200, vyhodn& 5 a? 40 a

X znamena 1, 2, 3, 4 nebo 5, vyhodné

pokud B znamend ether, karboxylovou kyselinu, sulféat
nebo sulfonat, potom X znamena 1;

pokud 'B ‘znamena amin, amid nebo fosfit, potom x
znamena 2;

pokud B znamend kyselinu 1,2-dikarboxylovou, potom x
znamen& 1 nebo 2; ’

pokud B Zhamena ester vicesytného alkoholu
obsahujiciho 2 aZ 6 hydroxylovych skupin, potom X znamena

1, 2, 3, 4 nebo 5.

Kompozice mlZe dale obsahovat 0 a¥ 200 hmotnostnich
dild oleje na 100 hmotnostnich dild polymeru obsahujiciho

ethylen.

Vyhodnymi chemickymi sloudeninami jsou napriklad
ethoxylaty mastnych alkohold, ethoxylaty mastnych kyselin,
ethoxyldty mastnych aming, ethoxylaty mastnych amidq,

glycerol a sorbitanesterethoxylaty.

Mezi polymery obsahujici ethylen, které jsou vhodné
pro pouziti do kompozice podle vynadlezu, Ilze zafadit

napriklad homopolymery, kopolymery nebo terpolymery a
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réubované polymery ethylenﬁ, pricemZ komonomer se u té&chto
polymertd zvoli ze skupiny zahrnujici buten, hexen, propen,
okten, vinylacetat, kyselinu akrylovou, kyselinu
methakrylovou, estery kyseliny akrylové, estery kyseliny
methakrylové, anhydrid kyseliny maleinové, polovi&ni ester
anhydridu kyseliny maleinové a oxid uhelnaty. Mezl vyhodné
polymery obsahujici ethylen lze zatradit kopolymer ethylenu
a propylenu nebo terpolymer ethylenu a propylenu.
Vyhodnéjsim polymerem obsahujicim ethylen“je polymer

obsahujici ethyleﬂpropylendienovy monomer (EPDM) .

Vhodnymi plnivovymi materidly pro pouZiti v kompozici
podle vynélezu. Jjsou napriklad karbonatové plnivové
materialy jako saze a grafit, kompozity obsahujici saze a
oxid kovu (napfiklad silika) a smési zahrnujici tyto

karbonatové plnivové materidly.

Vhodnymi oleji jsou napriklad aromatické oleje,
naftenové oleje, hydrogenované naftenové oleje, parafinové

oleje a rostlinné oleje.

Kompozice podle vynédlezu miZe =zahrnovat dalSi bé&Zna
aditiva, napfiklad koagulaini ¢&inidla, dal3i plnivové
materidly, pomocné zpracov;telské prostfedky, uhlovodikové
oleje, - stabilizatory, urychlovace, antioxidanty,

vytvrzovaci ¢inidla, vinylsilan apod.
V jednom provedeni vyndlezu je kompozice vytvrditelni.

Kompozice podle vynadlezu lze vyrobit fyziké&lnim
smésSovanim polymeru, plniva a chemické slouceniny
libovolnym, v daném oboru pro tyto Géely znamym zplisobem.
Vyhodnym zplsobem pripravy kompozic podle vynédlezu je

sluCovani pomoci vsddkového nebo kontinudlniho sméZovale,
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jakym je napfiklad sm&3ovad Banbury, dvous$nekovy extrudér
nebo hnéta¢ Buss. Kompozice podle vynalezu lze vytvrzovat v

daném oboru bé&Znym zplsobem.

Kompozice podle vyndlezu lze rovnds pripravit predem
provedenym o3etr¥enim plnivového materidlu chemickou
slouCeninou a néaslednym fyzikdlnim smisenim o3etFeného
plnivového materidlu a pblyﬁeru. OSetfenym plnivovym
materidlem, jJak Jje zde pouZit, se rozumi materiil

obsahujici plnivovy materiil a chemickou slouceninu.

Jak jiZ bylo feCeno vysde, vhodnYm‘plniVOVYm materidlem
pro pouZiti v rémci vynédlezu je karbondtovy material.
Vyhodnym karbondtovym materidlem jsou saze, termické saze,
acetylenové saze a saze vyrébéné‘ zplynovacim procesen.
Pfestoée v kompozicl podle vyndlezu lze pouzit 1libovolné
saze, vyhodné md saznd sloZka >oéetfeﬁého plnivového
materidlu jodové &islo (I,No.) 10 a? 70 mg/g, vyhodné& 10 a¥
40 mg/g, a dibutylftaldtovou absorp&ni hodnotu (DBP) 30 a%
150 cm®/100 g, vyhodn& 80 a? 130 cm®/100 g.

Vyhodnym o3Setfenym plnivovym materidlem jsou saze
oSetrené 0,1 aZ 50 % hmotn., vyvhodn& 0,1 aZ 20 % hmotn.,
vztaZeno ke hmotnosti oSetfeného plnivového materialu,
chemické sloudeniny, pricemZ chemickd sloudenina ma
strukturu A-B-[(C),]«-D, ve které: |

A znamena atom vodiku, alkylovou skupinu, arylovou
skupinu nebo alkylarylovou skupinu s 8 aZ 65 atomy uhliku;
nebo jejich smési;

B znamend mistkovou vazbu mezi A a C, ktera obsahuje
alespori jeden ether, kyselinu karboxylovou, kyselinu 1, 2-
dikarboxylovou odvozenou z anhydridu, amin, amid, sulfat,

sulfonéat, fosfdt nebo ester karboxylové kyseliny a
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vicesytného alkoholu obsahujiciho 2 aZ 6 hydroxylovych
skupin;

C znamena ethylenoxidovou opakujici se jednotku;

D znamena atom vodiku, alkylovou skupinu, alkalicky
kov nebo kov vzacné zeminy; vyhodn& atom vodiku nebo pokud
znamend alkylovou skupinu tak vyhodné methylovou skupinu,
nebo pokud znamend alkalicky kov nebo kov alkalické zeminy,
potom thodné znamena sodik nebo draslik;

Y znamena ¢islo od 0 do 200, thodné 5 a2240 a

X znamenda 1, é, 3, 4 nebo 5, vyhodné&

pokud B znamena ether, karboxylovou kyselinu, sulfét
nebo sulfondt, potom x znameni 1;

pokud B =znamend amin, amid nebo fosfat, potom x
znamena 2;

pokud B znamend kyselinu l,2—dikarboxylovouf potom x
znamenad 1 nebo 2; .

pokud B znamena ester vicesytného alkoholu
obsahujiciho 2 aZ 6 hydroxylovych skupin, potom x znamené
1, 2, 3, 4 nebo 5.

Kompozice miZe ddle obsahovat 0 a¥ 50 % hmotn. oleje.
Vhodnymi oleji jsou napfiklad béZny peletizalni olej a
aromatické oleje, naftenové oleje, hydrogenované naftenové
oleje, parafinové oleje, rostlinné oleje a/nebo jejich

smési.

OSetfeny plnivovy materiil, ktery by byl vhodny pro
pouziti do kompozic podle vynidlezu miZe byt produkovan
libovolnym, v daném oboru zndmym zplsobem, napfiklad
fyzikalnim sméSovanim sloZek, tavnym sm&3ovanim slo¥ek nebo
sméSovanim sloZek a soudasnou peletizaci plniva. OSetfeny
plnivovy materidl lze produkovat v suché formé konven&nim

peletizadnim procesem. OSetreny plnivovy materidl,
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pouﬁitelny v kompozicich podle‘ vyndlezu, lze napf#iklad
vyrobit kontaktovadnim plniva, napriklad prachovych sazi s
disperzi obsahujici chemickou slouCeninu v kolikovém
peletizdtoru za vzniku mokrych pelet a nédslednym oh¥ivanim
mokrych pelet za regulované teploty po ur&itou &asovou
periodu, které mad pelety zbavit v&ech tékavych sloZek bez
toho, Ze by do3lo k podstatnéjsimu rozkladu chemické

slouceniny.

Kolikové peletizatory, které 1lze pouZit pro vyrobu
oSet¥eného plnivového materidlu pouZitelného v kompozicich
podle vyndlezu, jsou v daném oboru zndmé a patfi mezi né
napriklad kolikovy peletizator popsana v patentu
US 3,528,785. Tento patent rovnéZ popisuje konven&ni
peletizacni proces, ktery lie pouzit p¥i vyrob& ofetfeného
plnivového materidlu pouZitelného v kompozicich podle

~vynélezu.

Vynalez rovnéZ zahrnuje vyrobek, k jehoZ vyrob& se
pouzivd kompozice podle vynélezu. Tento vyrobek mise
zahrnovat extrudovany vyrobek, napfiklad profil, trubici,
pasek nebo £félii. Vyrobkem podle vyndlezu mlZe byt rovnés
hadice, pé&s nebo tvareny vyrobek. Vyrobky podle vynéilezu
lze vyrobit =za pouéiti konVenénich technik pouZivanych v

tomto oboru.

U&innost a vyhody rGznych aspekt® a provedeni vynalezu
budou dale ilustrovany na nasledujicich pfikladech, ve

kterych byly pouZity nasledujici analyzacéni metody.
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Priklady provedeni vynalezu

Ke stanoveni a zhodnoceni analytickych vlastnosti sazi
pouzitych v nésledujicich pf¥ikladech se pouzily nésledujici
testovaci postupy. DBP (hodnota dibutylftalatové adsorpce)
sazl pouzitych v pfikladech, vyjadfenid v kubickych
centimetrech DBP na 100 g sazi (cm®/100 g) se stanovila
pomoci ASTM testovaciho postupu D2414. Jodové ¢islo (I:No.)
sazi pouZitych v prikladech, vyjédfené v miiigramech na
gram (mg/g), se stanovilo pomoci ASTM testovaciho postupu

D1510.

U polymernich kompozic, popsanych v nasledujicich
ptikladech, se hodnotila rychlost ohFfevuy, kterda se
vypoCetla z doby potrfebné pro ohfati kompozice na 180°C a
kterd se stanovila ndsledujicim postupem. Vzorek polymerni
kompozice, dlouhy 40 mm s primérem 6 mm, se vystavil
plsobeni 60W mikrovliného zdroje. Teplotni zmé&na u
testovaného vzorku se mérila pomoci teplotni sondy urcené
pro tyto GCely a doba expozice se mé&fila pomoci stopek.
Zmérila se doba expozice, =za kterou jednotlivé vzorky
dosdhly teploty 180°C a z té se nasledné& vypocCetla rychlost

ohfevu, kterd se vyjadfila v °C/s.

HLB hodnota, kterd je pouZita p#¥i definici chemickych
sloucenin pouzitych v prikladech, oznaduje hydrofilné&-
lipofilni rovnovéaZnou hodnotu, kterou lze stanovit zplisobem

popsanym Vv Non-Ionic Surfactants, svazek 23, vydaném

Martinem Schickem (Marcel Dekker Inc. (New York) 1987; ISBN
0-8247-7530-9), str. 440. V této publikaci jsou uvedeny
rovnice, které vyjad¥uji zavislost molekuly povrchové
aktivniho ¢&inidla na HLB hodnot&. HLB hodnota je rovnés

diskutovédna v nésledujicich &lancich: Griffin W. c., J.
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 Soc. Cosmetic Chemist, sv. 1, str. 311 a nasledujici (1949)

a sv. 5, str. 249 a nésledujici (1954). Pr¥i znalosti dat

tykajicich se hmotnostni koncentrace ethylenoxidu v

molekule, saponizacniho &isla esterové vazby a hodnoty

kyselosti ,mastné“ kyseliny 1lze HLB hodnotu vypocitat

pfimo, poméci jedné z nédsledujicich rovnic:

pro estery vicesytnych mastnych kyselin:

HLB = 20(1-S/A), ve které § = saponizacéni ¢&islo esteru a
A = Cislo kyselosti kyseliny; a ‘

pro ethoxylované vicesytné alkoholy:

HLB = (E+P)/5, ve které E = % hmotn. ethylenoxidu a

P = hmotnost pigmentu vicesytného alkoholu.

Priklad 1

Priklad 1 ukazuje vyhody kompozic podle vyndlezu z

pohledu pristupnosti k UHF mikrovlnému vytvrzovani.

Za pouziti z&kladni formulace, jejiZ sloZeni uvadi

tabulka 1, se pfipravilo patnéct kompozic 1 aZ 15.
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Tabulka 1 - SloZeni kompozice

SloZka Hmotnostni dily

VISTALON 7500 EPDM 100

Oxid zineénaty 7,5

Sunpar 2280 olej 75

Sira 1,0

Saze, CB-1 115

Kezandol GR 5

Pridand chemickd sloudenina Polymerni slou&. 1
(kontrolni) = 0 hmotn. dilua

Polymerni sloud. 2 aZ 15
= 3 hmotn. dily

VISTALON 7500 je EPDM vyrobeny a distribuovany spolednosti
EXXON Corporation, Wilmington, Delaware

Sunpar 2280 olej je olej vyrobeny a distribuovany
spoleCnosti Sun 0il Company

Kezandol GR je potaéeny oxid vépenaty (zachycova& vlhkosti)
- vyrobeny a distribuovany spoleénosti Kettlitz, GmbH

Saze CB-1 jsou saze, které maji I,No. 43 mg/g a
DBP 125 cm®/100 g. Kompozice - 1 Je kontrolni kompozice
vyrobend bez pridani chemické slouCeniny. Kompozice 2 e
rovné&Z? kontrolni kompozice ovS8em vyrobend s chemickou
slou&eninou, ktera nespada do rozsahu vynédlezu. Kompozice 3

aZz 15 jsou priklady kompoiic podle vynélezu.

Vycet chemickych sloudenin pouZitych v kompozicich 2

az 15 je uveden v Tabulce 2.
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Tabulka 2 - Prfidané chemickévslouéenina

-~

Kompozice Pridand chemicka Popis
sloucenina/pouzité
mnozstvi
1 : Z&dna N.A.
2 Sunpar 2280 Sunpar 2208 olej je olej
olej = 3 hmd vyrobeny a distribuovany
spolenosti Sun 0il
Company .
3 i Al = 3 hmd Kokosovy diefhanolamid
) HLB 10,2
4 ] A2 = 3 hmd Sorbitanmonolaurit
+ 20 mold ethylenoxidu
HLB 16,7
5 A3 = 3 hmd Sorbitanmonooleét
+ 20 molld ethylenoxidu
HLB 15,0
6 A4 = 3 hmd Glycerolricinoleéat
+ 30 moll ethylenoxidu
HLB 12
7 A5 = 3 hmd |Kyselina stearové
+ 20 moll ethylenoxidu
HLB 15
8 A6 = 3 hmd Cetylakohol
+ 20 moll ethylenoxidu
HLB 15,7
9 A7 = 3 hmd Oktylfenol
+ 10 mold ethylenoxidu
HIB 13,6
10 ‘ A8 = 3 hmd PEG 40 Hydrogenovany
ricinovy olej HLB 13
11 Al = 1,5 hmd- Viz vyse
A3 = 1,5 hmd Viz vySe
12 Al = 1,5 hnd Viz vyde
A% = 1,5 hmd Viz vyse

hmd = hmotnostni dil (viz Tabulka 1)
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Tabulka 2 - Pridand chemicki sloud&enina - pokracovani

Kompozice Pridand chemické vPbpis
sloucenina/pouzité
mnozstvi
13 Al = 1,5 hmd Viz vys3e
A4 = 1,5 hmd Viz vyse
14 Al = 1,5 hmd Viz vyse
A8 = 1,5 hmd Viz vyse
15 Al = 1,5 hmd Viz vyde
A10 = 1,5 hmd Amin kyseliny lojové
+ 15 mold ethylenoxidu
HIB 19,2

hmd = hmotnostni dil (viz Tabulka 1)

Prisady pridavané do kompozice, které jsou jmenovany
ve vySe uvedenych Tabulkdch 1 a 2, se slouc¢ily pomoci
smeésovace Banbury s teplotou chladici vody nastavenou na
40°C, pfi.»rychlosti rotoru 50 ot./min a tlaku pistu
0,1 MPa. SméSovaci cyklus trval 4‘minuty. Po jeho uplynuti
se slouCenina pfemistila na rotadni chladici dvouvéalec

(chlédici voda mé&la teplotu nastavenu na 40°C) .

Potom, co se na jednom 2z rotadnich valca vytvoril
'kontinuélnim pads kompozice, se do kompozice pridala v
mnozstvi 1,07 hmotn. dilu, vztaZeno ke hmotnosti kompozice,
vytvrzovaci ¢inidla MBT v(merkaptobenzylthioazol) a TMTD
(tetramethylthiuramdisulfid), obé& 75% aktivni. Potom, co se
béhem osmi minut vytvrzovaci &inidla dakladné zapracovala
do kompozice, se tato kompozice sejmula ve formé& félie z

dvouvélce a nechala ochladit.

Félie se nafezala na malé kousky o rozmérech pfiblizZné&
50 mm x 50 mm a zavedla do jednoZnekového extrudéru

pracujiciho pfi rychlosti 3neku 50 ot./min a teploté plaste
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80°C. Na konec vytlacovaciho vélce extrudéru se
nainstalovala hlava, kterd poskytovala pramen s pram&rem
5 mm. C&sti vytla&eného pramene s primérem 6 mm a délkou
40 mm se vystavily plsobeni 60W mikrovlnného zdroje a jiz
popsanym zpﬁsobem se zaznamenavala teplotni zm&na ve

vzorku. Vysledky jsou shrnuty v niZe uvedené Tabulce 3.

Tabulka 3

Kompozice : Rychlost ohrevu Doba, za kterou

(°c/s) dosdhla 180°C (s)
1 7,8 | 28
2 7,5 28
3 8,1 23
4 10, 8 18
5 10, 4 17
6 10,7 18
7 10,7 17
8 10,6 ' 17
9 10, 3 18
10 10,0 | | 18
11 10, 3 19
12 10, 4 18
13 9,5 _ 19
14 10, 4 | 19
15 11 18

Tyto vysledky ukazuji, Ze kompozice 3 aZ 15 podle
vyndlezu se ohrivaly rychleji neZ kontrolni kompozice 1 a2
2. Kompozice 3 azZz 15 podle vyndlezu maji tedy vétsi
citlivost na UHF mikrovlné vytvrzovédni neZ kontrolni

kompozice 1 a 2.
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Kompozice popsané v Tabulkédch 1 a 2 vykazuji zvy3eni
UHF citlivosti sloudenin. To umoziiuje rychlej$i ohfev a
zkraceni vytvrzovacich cyklda. Zkréceni doby vytvrzovani
maze pods?atnym zpusobem prispé&t ke zvy3eni efektivnosti

vyroby.

Priklad 2

Tento priklad ilustruje vyhody kompozic podle vyndlezu

z pohledu pfistupnosti k UHF mikrovlnému vytvrzovani.

Za pouziti =z&kladni formulace, jejiZz sloZeni wuvadi

tabulka 4, se pripravilo dvacet devét kompozic 16 aZ 44.

Tabulka 4 - SloZeni kompozice

Slozka Hmotnostni dily

VISTALON 7500 EPDM 100

Oxid zinecnaty 7,5

Sunpar 2280 olej 75

Sira 1,0

Saze, CB-2 ' 160

Kezandol GR 5

Pridand chemickd& sloucdenina Polymerni slou&. 16
(kontrolni) = 0 hmotn. dilua

Polymerni slouc. 17 aZ 44
= 5 hmotn. dila

VISTALON 7500 je EPDM vyrobeny a distribuovany spole&nosti
EXXON Corporation, Wilmington, Delaware

Sunpar 2280 olej je olej vyrobeny a distribuovany
spolec¢nosti Sun 0il Company

Kezandol GR je potaZeny oxid vépenaty (zachycovaé& vlhkosti)
vyrobeny a distribuovany spole&nosti Kettlitz, GmbH
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Saze CB-2 jsou saze, které maji INo. 18 mg/g a
DBP 123 cm®/100 g. Kompozice 16 3je kontrolni kompozice
vyrobend bez priddni chemické slouéeniny; Kompozice 17 je
rovnéZ kontrolni kompozice oviem vyrobend s chemickou
slouceninou, kterd nespadd do rozsahu vynalezu. Kompozice

18 aZz 44 jsou priklady kompozic podle vynalezu.

Vycet chemickych sloucenin pouZitych v kompozicich 17

az 44 je uveden v Tabulce 5.

Tabulka 5 - Pridand chemickad sloucenina

Kompozice P¥idand chemické Popis
sloucenina/pouZzité
mnozstvi
16 7zadna (kontrolni) N.A.
17 Sunpar 2280 Sunpar 2208 olej je
olej = 5 hmd olej vyrobeny a
|distribuovany
|spolednosti Sun 0Oil
Company‘
18 . All = 5 hmd Cetylalkohol
|+ 2 moly
|ethylenoxidu
HLB 5,3
19 ’ Al2 = 5 hmd Nonylfenol
: + 10 moll
ethylenoxidu
HLB 13,2
20 Al13 = 5 hmd Nonylfenol
+ 4 moly
ethylenoxidu
HLB 8,9
21 A6 = 5 hmd Cetylalkohol
+ 20 mold
ethylenoxidu
HLB 15,7

hmd = hmotnostni dil (viz Tabulka 4)
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Tabulka 5 - Pridand chemick& sloudenina - pokra&ovani

Kompozice

Pfidand chemickéa
slouenina/pouZité
mnozstvi

Popis

22

Al4 =5

hmd

Laurylalkohol
+ 2 moly
ethylenoxidu
HILB 7,1

23

Al5

5

hmd

Laurylalkohol
+ 23 moll
ethylenoxidu
HLB 16,9

24

Oleylalkohol

|+ 21 mold
|ethylenoxidu

HLB 15,3

25

Al7 =5

hmd

Stearylélkohol

|+ 20 molt

ethylenoxidu
HLB 15,3

26

A5

5 hmd

Kyselina stearovi
+ 20 moll
ethylenoxidu

HLB 15

27

A4

5 hmd

Glycerolricinoledt
+ 30 moll

|ethylenoxidu HIB 12

28

Al2 5

hmd

Viz vySe

29

A21 5

hmd

Kyselina stearovd
+. 8 molua :
ethylenoxidu

HIB 11,1

30

A22 = 5

hmd

Kyselina stearové
+ 100 molt
ethylenoxidu

HLB 18,8

31

A23

Glycerolhydroxy-
steardt + 25 moln
ethylenoxidu HLB 11

hmd = hmotnostni gil

(viz Tabulka 4)
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Tabulka 5 - Pfidanad chemickd slou&enina - pokradovani

Kompoiide Pridand chemicka Popis
sloucenina/pouzité
mnozstvi
32 A2 = 5 hmd Sorbitanmonolaurat
| + 20 moll ethylenoxidu
HLB 16,7
33 A3 = 5 hmd Sorbitanmonooleéat
+ 20 moll ethylenoxidu
HLB 15,0
34 A24 = 5 hmd Sorbitantrioledt’
; |+ 20 mold ethylenoxidu
HLB 11,0
35 A25 = 5 hmd Sorbitanmonolaurdt HLB 8,6
36 A26 = 5 hmd Sorbitanmonooleadt HLB 4,3
37 A27 = 5 hmd Sorbitantrioleét HLB 1,8
38 Al = 5 hnd Kokosovy diethanolamid
HLB 10,2
39 A6 = 5 hmd Cetylalkohol
+ 20 molll ethylenoxidu
HLB 15,7
40 A5 = 5 hmd |Kyselina stearové
+ 20 moll ethylenoxidu
HLB 15
41 A28 = 5 hmd Glycerolhydroxystearat
+ 25 moll ethylenoxidu
HLB 11
42 All = 5 hmd Cetylalkohol
; - : + 2 moly ethylenoxidu
HIB 5,3
43 A8 = 5 hmd PEG 40 hydrogenovany
ricinovy olej HLB 13
44 A7 = 5 hmd | Oktylfenol
+ 10 mold ethylenoxidu
HLB 13,6
45 A29 = 5 hmd Amin kyseliny lojové
+ 11 mol ethylenoxidu
HIB 16,1

hmd = hmotnostni dil (viz tabulka 4)
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Prisady priddvané do kompozice, které jsou jmenovany
ve vySe uvedené Tabulce 4 a 5, se slouCily pomoci smé&3ovade
Banbury s teplotou chladici vody nastavenou na 40°C, pri
rychlosti rotoru 50 ot./min a tlaku pistu 0,1 MPa.
SmeéSovaci cyklus trval 4 minuty. Po jeho wuplynuti se
slouCenina premistila na rotadni chladici dvouvélec

(cﬁladici voda méla teplotu nastavenu na 40°C).

Potom, co se na jednom 2z rotadnich vélcﬁ vytvoril
kontinudlnim pés‘ kompozice, se do . kompozice pfidala v
mnozstvi 1,07 hmotn. dilu, vztaZeno ke hmotnosti kompozice,
vytvrzovaci &inidla MBT (merkaptobenzylthioazol) a TMTD
(tetramethylthiuramdisulfid), ob& 75% aktivni. Potom, co se
bé&hem osmi minut vytvrzovaci ¢&inidla dikladné zapracovala
do kompozice, se tato kompozice sejmula ve formd félie z

dvouvalce a nechala ochladit.

Félie se nafezala na malé kousky o rozmeérech priblizZné
50 mm x 50 mm a zavedla do Jjednodnekového extrudéru
pracujiciho p¥i rychlosti Zneku 50 ot./min a teplot& plasts
80°C. Na konec vytlacovaciho valce extrudéru se
nainstalovala hlava, ktera poskytovaia. pramen s prumérem
5 mm. Céasti vytlaceného pramene s primérem 6 mm a délkou
40 mm se vystavily plsobeni 60W mikrovlnného zdroje a jiz
popsanym zpUsobem se zaznamendvala teplotni zm&na ve

vzorku. Vysledky jsou shrnuty v niZe uvedené Tabulce 6.
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Tabulka 6v
Kompozice Rychlost ohfevu Doba, za kterou
(°C/s) dosahla 180°C (s)

16 1,4 | 118
17 | 1,1 119
18 | 3,0 47
19 3,0 44
20 1,7 | 73
21 3,6 38
22 2,2 © 53
23 3,4 36
24 3,7 35
25 | | 3,5 | 36
26 | 3,3 40
27 3,5 39
28 » 3,1 a1
29 | 3,4 38
30 2,2 67
31 3,3 38
32 3,0 | 43
33 3,2 41
34 2,8 46

|35 1,9 | 64
36 ' 1,7 | 65
37 | 1,6 69
38 2,1 60
39 3,6 38
40 3,3 40
41 3,3 | 38
42 3,0 44
43 3,0 44
44 2,7 47
45 3,2 43
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Tyto vysledky ukazuji, Ze kompozice 18 a3 45 podle
vynalezu se ohf¥ivaly rychleji neZ kontrolni kompozice 16 a
17. Kompozice 18 a¥ 45 podle vynalezu maji tedy v&tsi
citlivost na UHF mikrovlné vytvrzovani ne¥ kontrolni

kompozice 16 a 17.

Kompozice popsané v Tabulkéich 4 a 5 vykazuji zvySeni
UHF citlivosti slou&enin. To umozniuje rychlej3i oh¥ev a
zkradceni vytvrzovacich cyklt. Zkréaceni dob?s vytvrzovani
miZe podstatnym épﬁsobem prispét ke zvyseni efektivnosti

vyroby.

Priklad 3

Tento priklad ilustruje vyrobu kompozic podle
vynéleéu, u kterych se saze predem oSetfily chemickou
~slouceninou, &im? se ziskal oSetfeny plnivovy material,
ktery se 'slouéil S polymerem za vzniku kompozice podle
vynédlezu. Tento pf¥iklad rovnds daile ilustruje vyhody

kompozic podle vynalezu.

Saze CB-3, které maji I,No. 22 mg/g a DBP
95 cm®/100 g, se smisily se dvema rdznymi mnoZstvimi
Cchemické slou&eniny A3 (sorbitanmonooledt + 20 moln
ethylenoxidu, HIB 15,0) za vzniku A3 o3etfené sazné
kompozice obsahujici 0,7 ¢ hmotn. A3 a =za vzniku A3
oSetfené sazné kompozice obsahujici 1,5 % hmotn. A3,
OSetrené sazné kompozice se pfipravily smisenim CB-3 sazi,
chemické slou&eniny (A3) a vody v kolikovém peletizatoru
jehoZ typ Jje popsan v patentu US 3,528,785 za wvzniku

mokrych pelet. Mokré pelety se suSily v rotaéni bubnové
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suSicéce dokud  obsah vlhkosti pelet neklesl pod

0,3 % hmotnosti.

K pripravé kontrolni kompozice 46, obsahujici jako
saznou sloZku neoZetfené saze CB-3, a dvou kompozic 47 a 48
podle vyndlezu, které obsahuji o3etrfené saze, se pouzilo
sloZeni uvedené v Tabulce 7. Kompozice 47 v sob& m&la
zabudovédny Jjako saznou slo¥ku A3 oSetfené saze, které
obsahovaly 0,7 % hmotn. A3, a kompozice 48 -V sobé mé&la
zabudovany jako .Ssaznou sloZku A3 oSetfené saze, které

obsahovaly 1,5 % hmotn. A3.

Tabulka 7 - SloZeni kompozice

SloZka Hmotnostni dily
VISTALON 7500 EPDM 100

Oxid zinec&naty 7,5

Sunpar 2280 olej 80

Sira l,O

Kezandol GR : 5

.Sazné slozka 175

VISTALON 7500 je EPDM vyrobeny a distribuovany
spolecCnosti EXXON Corporation, Wilmington, Delaware

Sunpar 2280 olej je olej vyrobeny a distribuovany
spoleCnosti Sun 0il Company

Kezandol GR je potaZeny oxid vapenaty (zachycovaéd
vlhkosti) vyrobeny a distribuovany spolecCnosti
Kettlitz, GmbH

Prisady pridavané do kompozice, které jsou jmenovany v
Tabulce 7, se slouily pomoci sméZovade Banbury s teplotou
chladici vody nastavenou na 40°C, pZi rychlosti rotoru
50 ot./min a tlaku pistu 0,1 MPa. Sm&Sovaci cyklus trval

4 minuty. Po. jeho uplynuti se slou&enina premistila na
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rota&ni chladici dvouvalec (chladici voda mé&la teplotu

nastavenu na 40°C).

Potom, co se na jednom z rota&nich valca vytvofil
kontinudlnim pas kompozice, se do kompozice pfidala v
mnozstvi 1,07 hmotn. dilu, vztaZeno k hmotnbsti kompozice,
vytvrzovaci ¢&inidla MBT (merkaptobenzylthioazol) a TMTD
(tetramethylthiuramdisulfid), obé 75% aktivni. Potom, co se
béhem osmi minut vytvrzovaci &inidla dikladné zapracovala
do kompozice se tato kompozice sejmula ve forms folie z

dvouvédlce a nechala ochladit.

Félie se nafezala na malé kousky o rozm&rech pribliZné
50 mm x 50 mm a zavedla do jednoZnekového extrudéru
pracujiciho pfi rychlosti Zneku 50 ot./min a teplot& plaste
80°C. Na konec vytlééovaciho valce extrudéru se
nainstalovala hlava, ktera poskytovala pramen s priumérem
5 mm. Céasti vytla&eného pramene s primérem 6 mm a délkou
40 mm se vystavily ptsobeni 60W mikrovlnného zdroje a jiz
popsanym zplisobem se zaznamenavala. teplotni zm&na ve

vzorku. Vysledky jsou shrnuty v niZe uvedené Tabulce 8.

Tabulka 8
Kompozice Rychlost ohfevu -Doba, za kterou
(°c/s) doséahla 180°C (s)
46 2,8 63
47 5,0 34
48 5,2 35

Tyto vysledky ukazuji,

Ze kompozice 47 a 48 podle

vynalezu se ohfivaly rychleji neZ kontrolni kompozice 46.

Kompozice 47 a 48 podle vynalezu maji tedy vétZi citlivost
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na UHF mnmikrovlné Vytvrzovéni neZz kontrolni kompozice 46.
Tyto vysledky tedy ukazuji, Ze vyhod kompozic podle
vynalezu lze dos&hnout, pokud se chemickd sloudenina, ktera

mé byt pridana do kompozice, napred sloudi se sazemi.

VySe uvedené priklady maji pouze ilustrativni
charakter a nikterak neomezuji rozsah vynélezu, ktery je

jednozna&né vymezen priloZenymi patentovymi naroky.
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PATENTOVE NAROKY
1. Kompozice, Vyzmna c¢enéa t im, Ze
obsahuje:

polymer obsahujici ethylen;

50 aZ 250 hmotnostnich dilua plnivového 'materidlu na
100 hmotnostnich dild polymeru obsahujiciho ethylen ; a

0,05 aZ 50 hmotnostnich dila chemické slouceniny na
100 hmotnostnich dila polymeru obsahujiciho ethylen,
pricemz tato chemicka sloucenina ma strukturu
A-B-[(C)y]Jx=D, ve které:

A znamend ‘alespofi  jeden atom vodiku, alkylovou
skupinu, arylovou skupinu nebo alkylarylovou skupinu;

B znamend mistkovou vazbu mezi A a C, kterd obsahuje
alespon jéden ether, kyselinu karboxylovou, kyselinu’
1,2-dikarboxylovou odvozenou z anhydridu, amin, amid,
sulfat, sulfonit, fosfdt nebo ester karboxylové kyseliny a
vicesytného alkoholu obsahujiciho 2 a% &6 hydroxylovych
skupin;

C znamend ethylenoxidovou opakujici se jednotku;

D znamend alespoli jeden atom vodiku, alkylovou
skupinu, alkalicky kov nebo kov vzacné zeminy;

Y znamena ¢islo od 0 do 200 a

1

X znamend 1, 2, 3, 4 nebo 5.

7

2. Kompozice podle né&roku 1, Vy z na ¢ e n &
t im, Ze polymer obsahujici ethylen zahrnuje kopolymer

ethylenu a propylenu nebo terpolymer ethylenu a propylenu.

Py 1994~ 59
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3. Kompozice podle naroku 2, Vy znadd¢en &
t im, Ze polymerem obsahujicim ethylen je ethylenpropy-
lendienovy monomer (EPDM) .
4. Kompozice podle naroku 1, V.y zna ¢ e n &

tim, Ze plnivovy materidl zahrnuje saze, grafit nebo

oxidy kovt.

X«
[0]
o]
W

5. Kompozice podle néaroku 4, V V z n a

tim, Ze plnivovy material zahrnuje saze.

6. Kompozice podle naroku 5, VvV Zz n a ¢ é n a
tim, Ze chemickd slouenina zahrnuje ethoxylaty
mastnych alkoholﬁ,lethoxyléty mastnych kyselin, ethoxylaty
mastnych amint, ethoxylaty mastnych amidd, glycerol a

sorbitanesterethoxylaty.

7. Kompozice podle néroku 5, Vy zna c¢en &
t i m , Ze saze maji I,No. 10 a¥ 70 mg/g a DBP 30 a%
150 cm®/100 g.

8. Kompozice podle naroku 1, VY zna c¢en a
t im, Zze déle obsahuje koagulaéni ¢inidlo, pomocné
zpracovatelské prostfedky, uhlovodikovy olej, stabilizéator,
urychlovag&, antioxidant, vinylsilan, vytvrzovaci ¢&inidlo

nebo jejich smési.
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9. Vyrobek, Vyzna¢c¢eny t im, Ze Je
vyroben z kompozice podle néroku 1.
10. Vyrobek, Vvyzna<dceny t im, Ze Jje

vyroben z kompozice podle naroku 3.

11. Vyrobek podle -naroku 9, V.yzmna¢c¢eny

tim, Ze md formu hadice.

12. Vyrobek podle naroku 9, VYV znadé&en s
tim, Ze ma formu vytladovaného vyrobku zahrnujiciho

profil, trubici, pé&s nebo f6lii.

13. Vyrobek podle naroku 9, v Yy z n a ¢ e n y

t im, Ze md formu tvafeného vyrobku.

Zastupuje:
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