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Splitfoliebdnd fremstilles ved at ekstrudere en polyolefin i
form af et ark ind i et kglvandsbad, opspalte arket i bind,
efter at det er udtaget fra vandbadet, og strzkke bindene,
efterhdnden som de fremfgres gennem en ovn. Ifglge opfin-
delsen settes til polyolefinen en kombination af en
hindret phenolisk antioxidant og en 2-keto-dizzacycloal-
kan-UV-stabilisator i tilstrekkelig mxngde til at nedbringe
vandmedrivningen og forbedre polyolefinens behandlings-
stabilitet. :
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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsméde
til fremstilling af splitband under anvendelse af poly-
merharpikser, hvilke bénd derpd vaves til tekstiler, der kan
anvendes til fremstilling af industris&kke eller tzppebagbe-
klzdninger. Fremgangsmader til fremstilling af splitfolieband
omfatter typisk extrusion af en polymersammensatning ved en
smeltetemperatur pa ca. 260°C i form af et ark nedad i et kole-
vandsbad, der holdes ved ca. 380C; opsplitning af det extrude-~
rede ark, der er ca. 76,2 cm bredt og ca. 127 ym tykt, i smalle
band med en bredde p& ca. 1,27 til 12,7 mm ved hj=lp af en rzkke
skarpe barberblade, efter at arket er trukket ud af vandbadet,
overfgring af bandene til en ovn ved ca. 177% og strazkning
af bandene til en tykkelse pa ca. 50,8 pm, medens de er i ovnen,
til dannelse af splitfolieband. -

Der bestdr et sarligt problem med hensyn til med-
rivning af vand, ndr polymerfolien kommer frem fra vandba-
det. Efterh&nden som folien trzkkes opefter fra wvandbadet,
dannes en konstant mur af vand pa folien umiddelbart over
vandbadets overflade i form af en vandfilm, som bevager sig
langsomt op langs folien, efterhdnden som foliefremfgrings-
hastigheden forgges. Ni&r man kommer op p& en vis kritisk
hastighed, kan denne mur af vand eller vandfilm ikke lang-
ere bevege sig opad, men brydes. Dette sker, nar vandvag-
gen er ca. 2,5 cm over vandbadets overflade, og resultatet
heraf er en dannelse af vanddr8ber, som rives eller bfydes
fra denne mur eller film af vand i stadigt stigende antal,
efterh8nden som foliehastigheden forgges. Disse dréber han-
ger fast ved folieoverfladen, og hvis de ikke fjernes, be-
virker de, at bandene gdr itu eller brydes ved strakopera-
tionen. Selv ndr ba&ndet ikke knakker, kan denne medriven
af vand bevirke uensartet folieorientering, nedsat trakbrud-
styrke og andre ugnskelige egenskaber. Mekaniske foranstalt-
ninger sasom luftblasere og aft¢rrinq anvendes som hjalp til
at fjerne disse drdber, men er dog ikke fuldstandigt effek-

tive i alvorlige tilfalde.
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Vandmedrivningsproblemet kan nedbringes eller helt
undgds ved at fremfgre folien med formindsket hastighed.
Dette er dog ikke nogen sarlig praktisk lgsning pa& proble-
met, eftersom man normalt gnsker at drive et kommercielt
anleg ved den i praksis hg¢jst mulige hastighed.

En anden, mere praktisk mdde at nedbringe medriv-
ningen p& er at nedsatte mengden af det additiv i sammensat-
ningen, som forvolder disse vanskeligheder. S&fremt mengden
af sterisk hindret phenolisk antioxidant nedbringes til et
niveau, p& hvilket vandmedrivningen er acceptabel, har det
dog vist sig, at stabiliteten ved forarbejdningen eller be-
handling i anlagget pavirkes skadelig. Det er derfor ¢gnske-
ligt at vende dette problem omkring ved at tilsette en lille
mengde af en kostabilisator, som bidrager vaesentligt til at
opretholde en passende eller forngden forarbejdningsstabi-
litet uden at forvolde nogen yderligere forggelse af vand-
medrivningen.

Forarbejdningsstabiliteten, hvortil der henvises
i det foregdende afsnit, er sammensatningens eller materi-
alets evne til at opretholde sit smelteindeks over gentagne
forarbejdningscycler. Eftersom smelteindekset har sammen-
heng med polymerviskositet, fgrer nedbrydningsreaktioner,
som forekommer under behandling p& anlagget eller ved for-
arbejdning, enten til overskaring af polymerkaderne eller
tvarbinding af kaderne og bevirker, at smelteflydeindekset
herved andres. Behandlingsstabiliteten er vigtig ikke alene
under den indledende eller oprindelige produktfrembringelse,
men ogsé til genbehandling af affald og spild. Tab af stabi-
litet overfor ultraviolet strdling og tab eller forringelse
af andre egenskaber hos polyolefinfolier er ogsd pavist at
std i forbindelse med tilstedevarelsen af hydroperoxider,
som dannes under oparbejdningstrinnene.

I US-patentskrift nr. 4.190.571 er det forneden i
spalte 9 anfgrt, at polymere sammensatninger indeholdende
2-keto-1,4-diazacycloalkaner ogsd kan indbefatte hindrede
phenoliske antioxidanter i mzngder indenfor intervallet fra

0,1 indtil 10 dele, men fortrinsvis fra 0,2 til 5 dele. Det~
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te patentskrift beskriver et register eller en skala af
polymere sammensatninger, herunder polyethylen og polypro-
pylen, jf. spalte 8 forneden. Mazngden af diazacycloalkan

i de polymere sammensa@&tninger anfgres i patentskriftet til
0,01 til 5 dele, men fortrinsvis 0,1 til 1,0 del pr. 100
dele af polymeren. I US-patentskrift nr. 4.207.228 findes
lignende beskrivelse i spalte 4, 11 og 12 med hensyn til
2-keto-1,5-diazacycloalkaner.

Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmade
til fremstilling af splitbdnd ved ekstrudering af en polymer-
sammensatning i form af et ark i et kglevandbad, opsplitning
af arket i band efter udtagelse af arket fra vandbadet, frem-

fgring af bandene til en ovn og strzkning af bandene, medens
de befinder sig i ovnen, til dannelse af splitband, og hvor poly-

mersammensetningen til opndelse af nedsat vandmedrivning og for-
bedret behandlingsstabilitet indeholder 0,005-0,5 dele af en kom-
ponent A og 0,001-1 del af en komponent B baseret pa 100 dele
polymersammensatning.
Fremgangsmiden ifglge opfindelsen er ejendommelig ved, at
komponent A er valgt blandt sterisk hindrede phenoliske

forbindelser og blandinger deraf, hvor disse forbindelser har

fglgend almene formel 0
"
c

R,-N SN-R

0 ] | IV

= C=0
\N
t

Ry

hvori R betyder
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hvor m er et tal fra 1 til 4, r, er alkyl eller cycloalkyl
indeholdende 1 til 18 carbonatomer anbragt i en stilling gren-
sende umiddelbart op til hydroxylgruppen pa& ringen, og Tyy Ty
og r, hver for sig er valgt blandt hydrogenatomer og alkyl og

cycloalkyl indeholdende 1 til 18 carbonatomer, og R1 og R2
hver for sig er hydrogen eller defineret p& samme mide som R-grup-

pen ovenfor,

komponent B er valgt blandt 2-keto-1,4-diazacyclo-
alkaner (med nedenstdende formler I og II, 2-keto-1,5-diaza~
cycloalkaner (med formel III nedenfor) og bis-forbindelser

deraf, hvilke strukturer er defineret ved fglgende formler:

R, Ry
R3 |
N 0
R3
R3 R3R3
2
(1) (r1y (111)

hvori R, og R2 hver for sig er valgt blandt hydrogenatomer,
alkylgrupper med 1 til 12 carbonatomer, hydroxyalkylgrupper
med 1 til 12 carbonatomer, hydroxycycloalkyl- og cycloalkyl-
grupper med 5 til 14 carbonatomer, halogenalkylgrupper med
1 til 12 carbonatomer, cyanoalkylgrupper med 2 til 12 carbon-
atomer, aminoalkyl- og iminoalkylgrupper med 1 til 12 carbonato-
mer, ethergrupper med 3 til 18 carbonatomer, hydroxyalkylether-
og cyanoalkylethergrupper med 4 til 18 carbonatomer, alkenyl- og
aralkenylgrupper med 7 til 14 carbonatomer og alkylengrupper
med 2 til 7 carbonatomer, og R3 uafhengigt af hinanden er
valgt blandt grupper svarende til definitionen pa R1 og R2
ovenfor.

Fremgangsmaden ifglge opfindelsen illustreres igvrigt

nermere i tegningen, pd hvilken
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fig. 1 viser en grafisk afbildning af behandlingsstabili-
teten ved 270°C for polypropylenfolien indeholdende vari-
erende mengder af antioxidant A, tris-(3,5-ditert.butyl-
-4-hydroxybenzyl) isocyanurat og UV-stabilisator B, 1,1'-
—(l,2—ethandiyl)—bis—(3,3,5,5,7-pentamethyl)—l,4—diazacyclo—
heptan-2-on,
fig. 2 viser en grafisk afbildning af behandlingsstabili-
teten ved 270°C for polypropylenfolie indeholdende varier-
ende mezngder af forbindelse A, tris(3,5-di-tert.butyl-4-
-hydroxybenzyl) isocyanurat, og UV-stabilisator C, 1,1'-
-(1,2-ethandiyl)-bis(3,3,5,5~tetramethyl-2-piperazinon),
fig. 3 pd lignende midde som fig. 1 viser en stabilisering
med undtagelse af, at behandlingsstabiliteten er afprgvet
ved 300°C,
fig. 4 pad lignende mé&de som i fig. 2 viser en stabilisering
med undtagelse af, at behandlingsstabiliteten er afpr¢vet
ved 300°C,
fig. 5 viser trakbrudstyrke afsat som funktion af tiden i
timer ved afprgvning i en slidbestandighedsmdler af polypro-
pylenfolieprgver indeholdende to forskellige niveauer af
antioxidant A, tris-(3,5-di-tert.butyl-4-hydroxybenzyl)-iso-
cyanurat, og
fig. 6 i grafisk form viser trakbrudstyrken som funktion af
tiden i timer ved afprgvning i slidbestandhedsmiler af poly~-
propylenfolieprgver indeholdende antioxidant A, tris-(3,5-
-di-tert.butyl~4-hydroxybenzyl)isocyanurat, enten alene el-
ler i kombination med UV-stabilisator C, 1,1'-(1l,2-ethan-
diyl)-bis(3,3,5,5,~tetramethyl-2-piperazinon).

Det har pd baggrund af ovenstdende kendte teknik

nu helt uventet vist sig, at problemet med vandmedrivning
og forarbejdningsstabilitet for polymere folier ved en frem-

gangsm&de til fremstilling af splitband, ved hvilken en poly-
mersammensztning extruderes ned i et kglevandsbad, arket op-
splittes i band, efter at det er trukket ud af vandbadet, og

bandene strazkkes, medens de er i ovnen, til dannelse af split-
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folieb&nd, kan afhjzlpes, idet der opnéds forbedringer ved,

at man ifglge narv&rende opfindelse i en polymerharpiks
inkorporerer en hindret phenolisk antioxidant og en 2-keto-
diazacycloalkan som stabilisator for ultraviolet lys. Mengden
af den hindrede phenol kan variere fra 0,005 til 0,5 del,
fortrinsvis fga 0,01 til 0,09 del, og mengden af 2-ketodiaza-
cycloalkan kan variere fra 0,001 til 1, men fortrinsvis fra
0,005 til 0,5 del pr. 100 dele af det polymere materiale.

Polymere materialer, hvortil der her henvises, er
organiske materialer, som undergdr termisk og oxidativ ned-
brydning sdledes som pavist ved misfarvning og/eller skgr-
hed. Disse materialer indbefatter homopolymere, copolymere
og blandinger deraf. Specifikke eksempler pa sadanne polymere
materialer er polyethylen, polypropylen, ethylen-propylenpo-
lymere, ethylen-propylen-dienpolymere, ethylen-vinylacetat-
polymere og lignende.

Foretrukne polymere materialer til brug ved fremgangs-
madden ifglge den foreliggende opfindelse sdledes som her beskre-
vet er homopolymere af o-olefiner sdsom polyethylen og polypropy-
len og disses copolymere, vinylharpikser fremstillet ved
polymerisering af vinylhalogenider eller ved copolymeri-
sering af vinylhalogenider med umazttede polymeriserbare
monomere, polyurethaner, sialedes som f.eks. fremstillet
ud fra polyoler og organiske polyisocyanater, polycarbona-
ter, polyacetaler, polyethylenoxid, polyacrylforbindelser
osv. Sarlig foretrukne polymere materialer er homopolymere
og copolymere af a-olefiner, navnlig ethylen og propylen,
der kan ekstruderes til folier.

Antioxidanter opdeles almindeligvis i phosphat-,
sulfid- og sterisk hindrede phenoliske antioxidanter. Disse
materialer tjener til at stabilisere polymere imod oxidation
og nedbrydning fremkaldt af lys eller varme. Det er den
sidstnavnte klasse af hindrede phenoliske oxidanter, der
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her har interesse. Udtrykket "hindret phenol" refererer til
den sterisk hindrende virkning p& hydroxylgruppen af substitu-
enterne pd de ringcarbonatomer, der er nabostillede til det
ringcarbonatom, der barer hydroxylgruppen.

De sterisk hindrede phenoliske antioxidanter, der
anvendes ved fremgangsmdden ifglge opfindelsen, er baseret pa

isocyanursyre og kan gengives ved den almene formel

0

c
Rl—N/ Ny

! l
0=C Cc=0

hvor m er et helt tal fra 1 til 4, r, er en aliphatisk eller
cycloaliphatisk alkylgruppe indeholdende 1 til 18 carbon-
atomer i en stilling graznsende umiddelbart op til hydroxyl-
gruppen pa ringen, og I,y T3 09 T, hver for sig er valgt
blandt hydrogenatomer og aliphatiske og cycloaliphatiske
grupper indeholder 1 til 18 carbonatomer, og R1 og R,

hver for sig er valgt blandt hydrogenatomer eller-kan vare
det samme som R siledes som ovenfor defineret. Med en fore-
trukken udfgrelsesform er Rlog R2 sdledes som defineret

for R-gruppen. Foretrukne forbindelser fra denne klasse er
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tris (dialkylhydroxybenzyl)isocyanurater, mere specifikt
tris(3,5—di-tert.alkyl—4—hydroxybenzyl)isocyanurater, hvori
alkylgrupperne indeholder fra 3 til 8 carbonatomer. Sarlig
anvendelig hindrede phenoler er de symmetriske tris-(3,5-
-di-tert. alkyl—4—hydroxybenzyl)1socyanurater, hvori alkyl-
grupperne indeholder 4 til 8 carbonatomer. Specifikke
eksempler pd disse forbindelser er fglgende:
tris(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxybenzyl)isocyanurat, tris-
(3-tert.butyl-4-hydroxybenzyl) isocyanurat, tris(3-tert.-
butyl-5-tert.amyl-4~hydroxybenzyl)isocyanurat og tris(2,6-
-dimethyl-3-tert.butyl-3-hydroxybenzyl)isocyanurat. I US-
patentskrift nr. 3.531.483 er s&danne hindrede phenoler og
deres fremstilling igvrigt beskrevet mere fuldstandigt.

2-Keto-diazacycloalkanerne er'kendte stabilisatorer
overfor ultraviolet lys. De ved fremgangsmédden ifglge den
foreliggende opfindelse anvendte stabilisatorer af denne
type er 2-keto-1,4-diazacycloalkaner (med nedenstdende
formler I og II) og 2-keto-1,5-diazacycloalkaner (med form-
len III):

r3 11 R ®
r3y | R3 |
0 N 0
® ﬁ 3 R3 “/
R3 N R r3
RrR3 | r3 3
R3 R, R3 r3 R
2 _ .
() - (II) (III)
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hvori Rl og R2 hver for sig er valgt blandt hydrogen, alkyl-
grupper med 1 til 12 carbonatomer, hydroxyalkylgrupper med

1 til 12 carbonatomer, hydroxycycloalkyl- og cycloalkylgrup-
per med 5 til 14 carbonatomer, halogenalkylgruppermedl til

12 carbonatomer, cyanoalkylgrupper med 2 til 12 carbonatomer,
aminoalkyl- og iminoalkylgrupper med 1 til 12 carbonatomer,
ethergrupper med 3 til 18 carbonatomer, hydroxyalkylether-

og cyanoalkylethergrupper med 4 til 18 carbonatomer, alkenyl-
og aralkenylgrupper med 7 til 14 carbonatomer, alkylengrupper
med 2 til 7 carbonatomer, eventuelt indeholdende en phosphit,
ester- eller hindret phenolgruppe,. og R3 uafhengigt af hinan-
den er valgt blandt grupper svarende til ovenstdende definition
for R, og R,. I sammenhzng med den almene beskrivelse af
2-keto-diazacycloalkanerne kan nevnes, at R1 og R2 er valgt
individuelt blandt hydrogenatomer og lavere alkylgrupper med

1 til 5 carbonatomer, idet det ene eller begge hydrogenatomerne
pa ringcarbonatomerne kan vere substitueret med lavere alkyl-
grupper med 1 til 5 carbonatomer. Foretrukne 2-keto-diazacyclo-
alkaner er bis-forbindelserne af 2-keto-1l,4-diazacycloalkan

med fglgende strukturformel:

N ' R3
R o3
R3 %3 B3 N7\ 73
3R ’ R R3 , R3
3 H H

hvori R' er en alkylengruppe med 1 til 8, men fortrinsvis 2
til 44carbonatomer, og hver R3—gruppe individuelt er valgt
blandt hydrogen og alkylgrupper med 1 til 8 carbonatomer,
men fortrinsvis 1 til 4 carbonatomer. Sarlig foretrukne er
de ovenfor definerede forbindelser, hvori R3-grupperne i
6-stillingen begge er hydrogen. Specifikke eksempler pa
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forbindelser indenfor den foretrukne klasse af 2-keto-1,4-
~diazacycloalkaner indbefatter 1,2-ethan-bis-(N'-3,3,5,5-
-tetramethyl-2-piperazinon), og 1,2-ethan-bis-(N'-3,3,5,-
5,6—pentamethyl—2—piperazinon). Disse forbindelser, deres
fremstilling og anvendelse er igvrigt narmere beskrevet
i US-patentskrift nr. 4.167.512 og 4.190.571.
Forarbejdningsstabiliteten hos en polymerhar-
piks bestemmes ved at ekstrudere og genekstrudere harpiksen
ved en forud fastlagt temperatur med 4 eller 5 passager.
Det smelteflydeindeks, som er beskrevet i ASTM metode D1238
bestemmes pa en harpiksprgve efter hver enkelt passage ved,
at man bestemmer en afvejet mezngde opvarmet polymer, som
strgmmer gennem en &bning i lgbet af et_fastsatAtidsinter—
val ved konstant tryk. Ideelt bg¢gr en given polymerharpiks
smelteflydeindeks ikke @ndres med gentagne passager gennem
ekstruderen. I praksis er @ndringsgraden ved en given tem-—
peratur dog afhangighed af effektiviteten af den i harpik-
sen tilstedeverende forarbejdningsstabilisator. Et hg¢jere

" smelteflydeindeks og lavere viskositet angiver forringelse

af harpiksen, dvs. en vis, men dog ikke total nedbrydning.
For at bestemme forarbejdningsstabilitet, @ldning
og vandmedrivning fremstilles polypropylenharpiksprapara-
ter ved at blande en portion polyproylenpulver med eller
uden ah£ioxidantér og/eller UV-stabilisatorer i en Waring-
blander til dannelse af et koncentrat, som derpé blandes
med det tilbageverende polypropylenpulver i en Henschel-
-blander i 3 minutter ved 2000 omdrejninger pr. minut.
Pulverblandingen ekstruderes til stave eller stanger ved
en temperatur pa 215°C under anvendelse af en 3,18 cm Bra-
bender-ekstruder med luftkg¢ling. Ekstrudatet vandkgles og
pelletiseres. Der fremstilles strakte band ved at eks-
trudere forbindelserne gennem en foliedyse til dannelse
af en folie, som bratkgles i vandbad, hvorpa folien op-
spaltes eller splittes til et flertal af band, og bandene
strakkes.i en varmluftsovn ved et strakforhold pa 6:1.
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Der gennemf¢res'?brs¢g ifglge den ovenfor be-
skrevne afprgvning af smelteindeks for at fastsld de sta-
biliserede polypropylensammensatningers forarbejdningssta-
bilitet under ekstrusion. Ved disse forsgg ekstruderes og
genekstruderes en portion stabiliseret polypropylenharpiks
ved ialt 5 passager. Efter hver enkelt passage bevares en
lille prgve, og dens smelteflydeindeks, dvs. viskositet,
bestemmes siledes som ovenfor beskrevet. Jo stgrre @ndrin-
gen er i smelteflydning mellem to efter hinanden fglgende
passager, desto stgrre er den nedbrydning, som har fundet
sted under den pigazldende ekstrusionsbehandling. Smelte-
flydevardierne afsattes grafisk efter ordinaten (Y-aksen)
som funktion af det tilsvarende antal ekstrusionpassager
langs abscissen (X-aksen). Jo stejlere en grafisk afbild-
nings heldning er siledes som indiceret ved antallet af
passager for afbildningen, desto mere ustabil er polypro-

pylenharpiksen overfor gentagen ekstrusion.
I tegningens fig. 1 og 2 er resultaterne samlet

for de smelteflydeindeksprgver, der fas ved en ekstrusions-
temperatur p& 270°C, en rotation pd 40 omdrejninger pr.
minut med en 3,18 cm snekke ved gennemfgrelse af op til 5
passager. Harpiksen er polypropylen indeholdende antioxi-
dantkomponent A alene samt stigende mangder af forbindelser-
ne B og C. Antioxidantkomponent A er tris(3,5-di-tert.butyl-
-4-hydroxybenzyl) isocyanurat, komponent B er 1,1'-(1l,2-ethandi-
yl)-bis(3,3,5,5,7-pentamethyl)~1,4~diazacycloheptan~2~on,

og komponent C er 1,1'-(1,2-ethandiyl)-bis(3,3,5,5-tetrame~-
thyl-2-piperazinon). Komponent A er en velkendt antioxidant,
og komponenterne B og C er velkendte absorptionsforbindelser
for ultraviolet lys.

Analyse af tegningens fig. 1 viser, at et indhold
eller niveau pd 0,05 vagtdele pr. 100 (phr) af antioxidant
A alene giver et smelteflydeindeks efter 4 passager pd 15,3,
hvorimod 0,05 phr af antioxidant A og 0,02 phr af kompo-
nent B bevirker et fald'i smelteindeks til 13,0 og et yder-
ligere fald til 11,6, n&r indholdet af komponent B haves
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£il 0,05 phr.

Fig. 2 viser et smelteindeks pd 15,4 ved et
indhold af antioxidant A pd 0,05 phr i polypropylen efter
4 passager ved 270°C, idet dette indeks sankes til 12,2,
ndr der tilsazttes 0,02 phr af komponent C. Hazves mangden
af komponent C til 0,05 phr, fgrer dette til et smelte-
indeks p& 10,1, dvs. en nedgang p& ca. 1/3. Ved tilsatning
af komponenterne B og C til dette materiale og ekstrusion
ved en temperatur p& 270°C konstateres, at der opnds et
acceptabelt niveau af forarbejningsstabilitet. Gennemgang
af tegningen fig. 3 og 4, der viser smelteindeks efter eks-
trusion ved en temperatur pa 300°C, illustrerer, hvorledes
materialet opfgrer sig bedre ved tilsatning af komponent
B i forhold til komponent C ved denne h@gjere temperatur
pa 300°C. Smelteindeks for polypropylenharpiks indeholdende .
0,05 phr af antioxidant A og 0,10 phr af komponent B
er 13,3 efter 4 passager, hvorimod smelteindekset ved et
indhold p& 0,10 phr af komponent C i stedet for komponent
B indebarer, at harpiksen nedbrydes.

For at fastsld virkningen af additiverne pa poly;
propylenfoliens aldning monteres band pa holdere og udsat-
tes for bestrdling i en "Atlas" kulbueslidmdler model XWR.
B&ndprpverne udsattes for 102 minutters bestridling med lys
efterfulgt af 18 minutter med vandsprgjtning pr. cyclus. -
Temperaturen pd den sorte plade indstilles til 63°C. Trak-
brudstyrken mdles ved forskellige intervaller for at fast-
s1ld aldningsvirkningen p& prg¢verne.

I tegningens fig. 5 og 6 er trzkbrudstyrken afsat
grafisk som funktion af tiden i timer sdledes som malt i
en slidmdler pa polypropylenfolie indeholdende antioxidant

A i en serie forsgg og antioxidant A sammen med komponent
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C i en anden forsggsrakke. Fig. 5 viser, at forggelse af
mengden af antioxidant A fra 0,05 phr til 0,10 phr er gavn-
lig udover et vist tidsrum s&ledes som bedgmt i slidméleren,
idet den gavnlige virkning accellerer udover ca. 100 timer.
N&r polypropylenfolien fremstilles med et indhold p& 0,05
phr af antioxidant A og 0,02 phr af komponent C, viser
fig. 6, at udover ca. 120 timer i slidm3leren pa&virkes trak-
brudstyrken enormt og drager helt uventet gavn af medtagel-
sen af komponenten C.

Vandmedrivningsprgverne gennemfgres ved maling
under anvendelse af et prgveapparat, hvori indgar en 63,5
mm Johnson extruder, der drives ved 120 omdrejninger pr.
minut og et hovedtryk p& 105,5 atmosfare udstyret med en
nedédrettet 25,4 cm foliedyse, et vandbad og et szt motor-
drevne klemvalser monteret umiddelbart over badet til at
trakke folien op fra vandet samt forsynet med organer til
af variere foliens hastighed. Vandbadets temperatur holdes
pé 38°C. Ekstruderen drives ved en temperatur péd 260°C.
Dette udstyr er i mdlestok pd& ca. 1/3 af stgrrelsen for
et typisk produktionsudstyr og viser sig at vare ngdven-
digt for at opnd meningsfyldte vandmedrivningsdata. Udstyr
i mindre skala ser ikke ud til at tilvejebringe resultater,
som giver mening. Afstanden mellem overfladen i vandbadet
og folieekstrusionsdysens lazbe holdes konstant pa 19,1 mm.
Kriteriet til maling af vandmedrivning er den foliehastig-
hed, ved hvilken den mur af vand, som dannes pd folien
udmiddelbart over vandbadets overflade, gar itu og begyn-
der at opsplittes til dr&ber, som henger fast ved den be-
vegede folie. Hpjere vardier betyder altsd mindre vandmed-

rivningsproblemer. Resultaterne af vandmedrivningsprgverne

foretaget pa polypropylenfolie er anfgrt i nedenstédende tabel I,

hvor vandmedrivning er midlt i m/min., og additivmzngderne
er anfgrt i dele pr. 100 dele polymermateriale, dvs. i

vagtprocent.
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Tabel I

Polymersammensztning nr.

Additiv

(veegt$) 1 2 3
Komponent A 0,10 0,05 0,05
Komponent B - - 0,05
Komponent C - 0,05 -
Vandmedriv-

ning (m/min) 32,2 39,0 39,0

vandmedrivningsverdierne som anfert i tabel I oven-
for reprasenterer et gennemsnit af ca. 5 pr¢ver.

s8ledes som vist i tabel I har prgve nr. 1, der en
polypropylenfolie indeholdende 0,10 del af komponent A, en
phenolisk antioxidant, en vandmedrivning p& 33,2 m pr. minut.
N&r der anvendes 0,05 del af komponent A 09 0,05 del af kompo-
nent C, en 2-keto-1,4-diazacycloalkan-UV-stabilisator til at
lave polypropylenprgve nr. 2, g&r vandmedrivningen dramatisk
op til 39,0 m pr. minut, og det samme er tilfazldet for prgve
nr. 3, hvori komponent B, en anden 2-keto-l,4-diazocycloalkan
anvendes i stedet for komponent C, men i samme mengde pad

0,05 del.

Det bgr erindres, at komponenterne B og C er
V-stabilisatorer, o9 selv om de udviser en enestéende evne
til at forbedre vardien for vandmedrivning, meddeler de ikke
den ¢nskede antioxidant-beskyttelse som komponent A4, hvis

tilstedevarelse er imperativ til diverse anvendelsesformal.
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Patentkravw.

1. Fremgangsmide til fremstilling af splitband ved
ekstrudering af en polymersammensatning i form af et ark i
et kplevandbad, opsplitning af arket i band efter udtagelse
af arket fra vandbadet, fremf@gring af béndene til en ovn og
strazkning af bandene, medens de befinder sig i ovnen, til
dannelse af splitband, og hvor polymersammensatningen til opna-
else af nedsat vandmedrivning og forbedret behandlingsstabilitet
indeholder 0,005-0,5 dele af en komponent A og 0,001-1 del af
en komponent B baseret pd 100 dele polymersammensatning,

kendetegnet ved, at
komponent A er valgt blandt sterisk hindrede phenoliske

forbindelser og blandinger deraf, hvori disse forbindelser har

fglgende almene formel

0
C
R,-N \N—R
q '
C\N/CO
1
R
hvori R betyder
ry r,
‘CmHZm
- OH
3 Ty

hvor m er et tal fra 1 til 4, r, er alkyl eller cycloalkyl
indeholdende 1 til 18 carbonatomer anbragt i en stilling’
graznsende umiddelbart op til hydroxylgruppen pa ringen, og

Tyr T3 09 Iy hver for sig er valgt blandt hydrogenatomer og
alkyl og cycloalkyl indeholdende 1 til 18 carbonatomer, og

R, og R, hver for sig er hydrogen eller defineret pd samme made
som R-gruppen ovenfor, og
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komponent B er valgt blandt 2-keto-1,4-diazacyclo-
alkaner (med nedenstdende formler I og II), 2-keto-1,5~diaza-
cycloalkaner (med formel III nedenfor) og bis~forbindelser
deraf, hvilke strukturer er defineret ved fglgende formler:

Ry R

1

R3 |
N 0

R3
R3 23 R
2
(D) (II) (I1I)

hvori Rl og R2 hver for sig er valgt blandt hydrogenatomer,
alkylgrupper med 1 til 12 carbonatomer, hydroxyalkylgrupper

med 1 til 12 carbonatomer, hydroxycycloalkyl- og cycloalkyl-
grupper med 5 til 14 carbonatomer, halogenalkylgrupper med

1 til 12 carbonatomer, cyanoalkylgruppver med 2 til 12 car-
bonatomer, aminoalkyl- og iminoalkylgrupper med 1 til 12
carbonatomer, ethergrupper med 3 til 18 carbonatomer, hydr-
oxyalkvlether- og cyanoalkylethergrupper med 4 til 18 carbonato-
mer, alkenyl- og aralkenylgrupper med 7 til 14 carbonatomer

og alkylengrupper med 2 til 7 carbonatomer, og R3 uafhangigt

af hinanden er valgt blandt grupper svarende til definitionen
p&d R

1 ©9 R, ovenfor.

2, Fremgangsmdde ifglge krav 1, k ende teg -
net ved, at komponentrB er valgt blandt bis-forbindelsef

af 2-keto-1,4-diazacycloalkaner med fglgende strukturformel:

R
3
R
R 3
R3 R3 3

R, | R
] R 3 3
3 3 H
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hvori R' er valgt blandt alkylengrupper med 1 til 8 car-
bonatomer, og hvert R3 individuelt er valgt blandt hydro-
genatomer og alkylgrupper med 1 til 8 carbonatomer.

. 3. Fremgangsm&de ifglge krav 2, k end e teg =
n e t ved, at komponent A er valgt blandt tris(dialkyl-
hydroxybenzyl) isocyanurater.

4, Fremgangsmide ifglge krav 3, k ende teg -
ne t ved, at komponent A er valgt blandt tris(3,5-di-
-tert.alkyl-4-hydroxybenzyl)isocyanurater, hvori alkylgrup-
perne indeholder 3-8 carbonatomer.

5. Fremgangsmdde ifglge krav 4, k ende teg -
net ved, at mengden af komponent A er 0,01 til 0,09 del,
og at mengden af komponent B er 0,005 til 0,5 del pr. 100
dele af det polymere materiale, som er‘valgt blandt homo-
polymere af a-~olefiner og disses copolymere.

6. Fremgangsmade ifglge krav 5, k ende t e g -
n e t ved, at det polymere materiale er valgt blandt poly-
ethylen, polypropylen og copolymere deraf med copolymeri-
serbare monomere.

7. Fremgangsmdde ifglge kravl, k ende t e g -
net ved, at det polymere materiale er valgt blandt poly-
ethylen, polypropylen og copolymere med copolymeriserbare
monomere, at mangden af komponent A er 0,01 til 0,09 del
og mengden af komponent B er 0,005 til 0,5 del pr. 100
dele af det polymere materiale, og at komponent A er valgt
blandt tris(3,5-di-tert.alkyl-4-hydroxybenzyl)isocyanura-

ter, hvori alkylgruppen indeholder 3 til 8 carbonatomer.
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