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Polyolefinicky kompozit s¢ zlepsenymi zpracovatelskymi
vlastnostmi obsahuje vedle zékladni polymerni slozky
tvofené polyolefinem piidavek multifunk&niho
aluminosilikatového aditiva se synergickymi tinky
taveninu ztuzujiciho plniva a nukleagniho &inidla na bézi
jilu upraveného vyluhovanim v HCI, pfi€emz toto
aditivum je v kompozitni smési obsazeno v mnoZstvi 0,5
a2 10 % hmotnostnich a velikost jeho Gastic nepfesahuje
50 um. Je vhodny zejména pro vyrobu leh¢enych
polyolefini se zjemnénou leh¢enou strukturou a
zlepsenymi mechanickymi vlastnostmi v energeticky
Gspornéj$im rezimu.
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Polyolefinicky kompozit se zlepSenymi zpracovatelskymi vlastnostmi

Oblast techniky

Vynalez se tykd polyolefinického kompozitu se zlepSenymi zpracovatelskymi

vlastnostmi, pifedevsim pevnosti taveniny. Tento kompozit je vhodny zejména pro vyrobu
leh¢enych polyolefinii se zjemnénou lehéenou strukturou a zlepSenymi mechanickymi

vlastnostmi v energeticky uspornéjSim rezimu.

Dosavadni stav techniky

Vyroba lehéenych polyolefinii s vyuzitim fyzikalnich nadouvadel vyZaduje pro
ptipravu pén s pozadovanou strukturou moznost ovliviiovat fadu procesnich parametrii (napf.
tlak v hlavé), ¢ehoz lze v mnoha ptipadech docilit pouzitim polymerd s vys$si pevnosti
taveniny (HMS — high melt strength) nebo jejich kombinaci s jinymi polymery v polymernich
smésich. Je Zadouci, aby aplikace draz$ich HMS polyolefind, které navic vyzaduji i
mechanickych, pfipadné i jinych uzitnych vlastnosti polyolefinickych pén. V kazdém piipadé
ale pouziti HMS polyolefinii vede ke zvySeni ceny vyslednych, byt z hlediska vlastnosti
kvalitn€j$ich produktii.

Proto jsou hledany i dal$i mozna feSeni. Dalsi mozZnosti zvySeni pevnosti taveniny
polyolefint je pfidavek vrstevnatych aluminosilikatovych plniv — jild, upravenych specialnim
procesem — interkalaci. Zvy$eni pevnosti taveniny polyolefinovych smési ptidavkem téchto
aditiv je sice nesporné, na druhé stran€ je ale tfeba uvést, Ze vzhledem k naro€nosti procesu
ekonomicky efekt. Také pozadavek pozitivniho ovlivnéni dalSich, pfedevs§im vyslednych

mechanickych vlastnosti produktu neni splnén na dostate¢né trovni.

Podstata vynalezu

K odstranéni vySe uvedenych nedostatkti pfispiva do zna¢né miry polyolefinicky
kompozit se zlepSenymi zpracovatelskymi vlastnostmi, podle vynalezu. Tento kompozit

obsahuje obdobné jako vySe uvedené znamé smési pfidavek aluminosilikatového aditiva.



Podstata vynalezu spo¢iva ale v tom, Ze aluminosilikatovym aditivem je multifukéni aditivum
se synergickymi u¢inky taveninu ztuZujiciho plniva a nukleaéniho Cinidla na bazi jilu,
upraveného vyluhovénim v kyselin€ chlorovodikové, pfi ¢emz toto aditivum je v kompozitni
smési obsaZzeno v mnozstvi 0,5 az 10 % hmotnostnich a velikost jeho ¢astic nepiesahuje 50
pum.

Obzvlaste vyhodné pak je pokud velikost &astic aluminosilikatového aditiva
upravencho vyluhovanim v kyselin€ chlorovodikové neptesahuje 10 pm.

Aluminosilikdtovym aditivem upravenym vyluhovanim v kyseliné chlorovodikové,
resp. multifunkénim aditivem na bazi jilu pfi tom muze byt predevs§im aditivum na bazi
vermikulitu, montmorillonitu, metabentonitu, illitu, halloysitu nebo kaolinu.

Hlavni pfinos polyolefinického kompozitu s obsahem multifunkéniho aditiva na bazi
Jilu upraveného vyluhovanim v kyselin¢ chlorovodikové podle vynalezu spoéiva v
synergickych ucincich tohoto aditiva jako taveninu ztuzujiciho plniva a nukleaéniho ¢inidla.

Aplikaci aditiv na bazi jilG upravenych vyluhovanim v kyseliné chlorovodikové
v polyolefinickych kompozitech dochazi ke zlepSeni zpracovatelskych vlastnosti pfi procesu
vytlaCovani se souCasnym fyzikalnim leh¢enim (pevnosti taveniny, vytvafeni nuklea¢nich
center), mechanickych (tuhost, creep, pevnost vtahu a tlaku), post procesnich (zvySena
objemova stabilita a rychlost odvétravani) a uzitnych vlastnosti (odvétravani pén, mozZnost
potlaceni hotlavosti bez pouziti konvenénich retardérii hoteni) p¥ipravenych pén.

Kvalitni polyolefinické pény maji jemnou strukturu s co nejmensimi celami. Pt jejich
piipravé ale dochdzi ke zvySeni rychlosti expanze pény po vytlaleni, coZ se projevuje
nezédoucim efektem deformace vytlacku, jako napf. pficné zvinéni plo$nych vyrobki,
deformaci kruhovych profili do tvari ¢tverce, trojihelniku apod. Potlageni této deformace je
moZno provést zvySenim pevnosti taveniny. Aditivum, které je pfedmétem tohoto vynalezu
umoziluje pripravu peén s velice jemnou strukturou (pozitivni vliv na nukleaci) a zarovefi
pomoci tohoto aditiva se vyrazné snizuje rychlost expanze pény po vytlateni a tim se
potlacuje vznik nezadouci deformace po vytladeni (vlivem zvySeni pevnosti taveniny) —
maZeme tedy hovofit o jiz uvedeném synergickém efektu.

Podstatu vynalezu nejlépe charakterizuji grafické zavislosti (obr. 1 az 3) tahovych
charakteristik méfenych pii T = 150°C a pfi elongagnich rychlostech 0,1 s’ a1 s ™ na

rotaCnim reometru ARES 2000 a Sentamantové elonga¢nim reometru SER-HV-AO1. Ze



zavislosti tahového napéti na Hencky deformacich (obr. 1 pro elonga¢ni rychlost 0,1 s'a obr.
2 pro elongac¢ni rychlost 1 s a tahové viskozity jako funkce ¢asu (obr. 3) je ziejmé, Ze silné
rozvétveny LD-PE vykazuje vétsi napéti v celé oblasti deformaci, a tedy na jeho zpracovani je
zapotiebi vice energie, nez pro malo rozvétveny LD-PE Bralen FB 2-17. Chovani Bralenu FB
2-17 aditovaného 6 % hm‘?k;érmikulitu upraveného vyluhovanim v Kkyselin¢ chlorovodikové,
s velikosti ¢astic do 40 um je v oblasti malych deformaci podobné samotné PE matrici, ale
v oblasti vétSich deformaci nebo delSich ¢asovych period jsou vlastnosti kompozitu podobné
vlastnostem vysoce rozvétveného PE, s vyhodou vyuzitelné napf. pro docileni pozadovanych
tlakd na hlavé vytlacovaciho stroje.

Pozitivni vliv aditivace polyolefinii vrstevnatymi aluminosilikdty na post procesni,
mechanické a uzitné vlastnosti pén je zdlraznén v jednotlivych ptikladech uskute¢néni

vynalezu.

Piehled obrazkt na vykresech

K bliz§imu objasnéni podstaty vynalezu slouZi ptiloZené vykresy, kde piedstavuje:
obr. 1 -Srovnani zavislosti tahovych napéti na tahové deformaci pfi rychlosti elonga¢ni
deformace 0,1 57"

«"J
siln¢ vétveny PE (PE Bralen FB 2-17) a kompozit PE (Bralen FB 2-17) s 6 hm. %
plniva vermikulitu upraveného vyluhovanim v kyseliné chlorovodikové,

obr. 2 -Srovnani zavislosti tahovych napéti na tahové deformaci pfi rychlosti elongaéni

deformace 1 s™";

[y

siln€ vétveny PE (PE Bralen FB 2-17) a kompozit PE (Bralen FB 2-17) s 6 hm)/t’/A)

plniva vermikulitu upraveného vyluhovanim v kyseling chlorovodikové,

obr. 3 -Srovnani zavislosti tahovych viskozit na ¢ase pfi dvou rychlostech elonga¢ni
deformace: siln¢ vétveny PE (Bralen FB 2-17) a kompozit PE (Bralen FB 2-17) s 6
hm.“v‘%plniva vermikulitu upraveného vyluhovanim v kyseling chlorovodikové,

obr. 4 -Pevnost taveniny se 3 % hmG\( ;'lﬁzn)'Ich jilovych aditiv.

obr. 5 Zavislosti pevnosti tavenin na obsahu vermikulitu upraveného vyluhovanim v kyseling
chlorovodikové a tryskoveé pomletého na stfedni hodnotu velikosti ¢astic 5 um v PE

matrici.



Ptiklady provedeni vynalezu

Priklad 1

Na vytlatovaci lince pro pfipravu pénovych bloki z polyethylenu LMP ImpiantiRC 9

s akumulatorem taveniny Caspro byl zpracovan polyolefinicky kompozit podle vynalezu

v ptikladném sloZeni podle receptury:

LD-PE Borealis FA 6220
Antikolapsni ¢inidlo

Nukleant

Vermikulit upraveny vyluhovanim
v kyseliné chlorovodikové

(o velikosti ¢astic < 40 um)

97,8 % hmuinv
1.2 % hmpiw .

1,0 % hmgiw.

Pro srovnani byla rovnéZ zpracovana smés podle srovnavaci receptury:

LD-PE Borealis FA 6220
Antikolapsni ¢inidlo

Nukleant

Vermikulit upraveny vyluhovanim
v kyseliné€ chlorovodikové

(o velikosti ¢astic <40 um)

Technologicky rezim zafizeni byl nasledujici:

Extrudér:

Procesni teploty na vytlacovacim zatizeni
Teplota taveniny

Vykon extrudéru

Davkovani butanu

Otacky Sneku

Zatizeni motoru

98,3 %hmyw .
12 %hmghv/-
0,5 %hmobn,

82-155°C
101 °C

65 kg/h

4 kg/h

32 rpm
12,8 A



Akumulator: a,/
Procesni teploty na akumulatoru taveniny: 82 +£155°C
Délka vystiiku 10,5s
Tlak taveniny pii vystiiku 31 bar

Pouzivané multifunk¢ni aditivum na bazi aluminosilikatu (jilu) bylo pro dokonalou dispergaci

upravovano vyluhovanim v kyselin€ chlorovodikové, prosévanim a mletim.

Smés jilu (o velikosti ¢astic do 40 um) a 1M HCI byla zahfivana za stalého michani na
8(3:°C po dobu 10 min. a nasledné promyvana destilovanou vodou pro odstranéni chloridovych
iontd.

(Poznamka: uprava aluminosilikati vyluhovanim v kyselin€ chlorovodikové o riznych

koncentracich piispiva ke zvétSeni povrchu plniva a objemu pori. Koncentrace HCI, doba

pusobeni a nasledné mleti mohou ovliviiovat selektivitu uprav aluminosilikatt, v piipadé
vermikulitu konkrétné stupeni ehmlnace MgO ALO;3)
Z hlediska piinost pouziti jiz ]% hmﬂ'verrmkuhtu umoznilo:

1. Uplnou néhradu b&Zné pouzivanych nukleanti — talku.

2. Zvysem pevnostl taveniny, ktera se projevila zvySenim tlaku taveniny pii vystfiku z 26 na
31 bar tedy o 14 % a zvySenim délky vysttiku o 3 % ve srovnéani s recepturou bez jilového
aditiva.

3. ZatiZeni motoru 12,8 A bylo o 11 % niZi neZ pfi extruzi polyolefinické smési s 30 % hmg{n/
silné rozvétveného PE, které se pouziva pro pfipravu pén se stejnou rychlosti odvétrani,
objemovou hmotnosti a pevnosti v tlaku.

Navic zpracovani polyolefinického kompozitu podle vyndlezu probihd v energeticky

usporn€jSim reZimu neZ zpracovani vySe zminénych HMS polyethyleni samotnych nebo

jejich smési s méné rozvétvenymi polyethyleny.

Ptiklad 2
Vsechny podminky byly stejné jako v ptikladé €. 1, jen zakladni polymerni sloZzka byl
pouzit LD-PE (Bralen FB 2-17) a jako multifunkéni aditivum byly v mnoZstvi 3 %hmetn -

postupné pouzity:



1. Nemodifikovany vermikulit o velikosti ¢astic do 40 pm — VER 40
Tryskové mlety nemodifikovany vermikulit s primérnou velikosti ¢astic 5 pm — VER J5

Vermikulit upraveny vyluhovanim v HCI o velikosti ¢astic do 40 pm — VER HCI 40

nal e

Tryskové mlety nemodifikovany vermikulit upraveny vyluhovanim v HCI s primémou
velikosti ¢astic 5 pm — VER HC1 J5.

Vliv na pevnost taveniny (viz obr. 4) se projevil ptedevsim pti vytla¢ovacim procesu,
ale i na vyslednych vlastnostech pén.

o U kompozitd s tryskové mletym vermikulitem upravenym vyluhovénim v HCl (3 %
hm\f§ doslo jiz i k vyraznému zlepSeni mechanickych vlastnosti ptfipravenych pén, napt.
napéti v tlaku p¥i stladeni vzorku o 50 % dle CSN EN ISO 3386-1 z hodnoty 0,123 MPa u
vzorku, kde jako nukleant byl pouzit Talek Ds 3 um (0,5 %hmVL)N— srovnavaci receptura
z ptikladu 1, na hodnotu 0,136 MPa, u vzorku ztuzeného 3 % hmgyVermikulitu upraveneho
vyluhovanim v HCI, bez ptitomnosti talku. ZkuSebni stroj TIRATEST 2710 (O-,lO kN),
digitalni posuvka MITUTOYO CD-15CP (0-150/0,01 mm).

Pfi tahové zkousce kompozitm’ch pén piipravenych bez plniva (srovnavaci receptura
z ptikladu 1) a s obsahem 3 %hmo‘"‘\f)iniva upraveného vyluhovanim v HCI o velikosti ¢astic
do 40 um a 3 % th;V‘t\Jrifskox\/é mletého plniva s primérnou velikosti ¢astic 5 pm doslo
k postupnému zvySeni pevnosti pfi protrZzeni u plnénych vzorki 0 9 a 13 %.

3 % hm«v{/ ER HCI 40 stejné jako VER HCI1 J5 v péné zajistila sniZeni rychlosti hofeni
ze 196 mm/min. stanovené pro kompozit ze srovnavaciho materidlu dle ptikladu 1 na 62
respektive 50 mm/min., pficemz vzorky kompozitu pti hoteni jiZz neodkapavaly. Méfeno dle

CSN ISO 3795.

Ptiklad 3

Postup pftipravy dle pfikladu 1, ale kompozitni pény obsahovaly 3, 6 a 9 % hmg{w -
vermikulitu upraveného vyluhovanim v HCl a tryskové pomletého na stfedni hodnotu
velikosti Castic 5 pm. Obdobné jako pii stanoveni pevnosti taveniny u kompaktnich
kompozitt (obr. 5), obsah 9 % hmiaditiva jiz nezlepsil pozadovanou reologii pti fyzikalnim
leh¢eni PE. S rostoucim obsahem jilového aditiva v fad€ 0, 3, 6 a 9 %hmé'z'éﬁe‘: vyrazné rostla
rychlost odvétrani pén, kterd byla sledovana poklesem koeficientu tepelné vodivosti (z 36

mW/m.K na koneénou 48 mW/m.K), ke kterému dochazi pfi postupné nahradé fyzikalniho



nadouvadla za vzduch v uzaviené leh&ené struktute polyolefinu. Ve sledovaném intervalu 0,
3,629 % hma}“\';ermikulitu doslo u ustaleni koeficientu tepelné vodivosti po 48, 47, 41 a 35

dnech.

Ptiklad 4

Pouzita receptura polyolefinického kompomozitu stejna jako v piikladech 1 a 3, nebyl
ale pripravovan blok leh¢eného PE, ale trubkovy profil 18/10, ktery pii vyrobé ze srovnavaci
receptury z piikladu 1 jiz podléhd kolapsu. Vyztuzeni 3 %hm:r‘W/;:rmikulitu upraveného
vyluhovanim v HCI zajistilo dobrou rozmeérovou stabilitu béhem vytlatovaciho procesu i pti

odvétravani.

Priklad 5
Postup pfipravy stejny jako v pfikladech 1 az 4, ale misto LD-PE byl jako zakladni
polymerni slozka pouZit PP homopolymer (Daploy WB 130HMS 260).

Priklad 6
Postup pfipravy stejny jako v piikladech 1 aZ 4, ale misto LD-PE byl jako zakladni
polymerni slozka pouzit PP kopolymer (Daploy WB 260HMS).

Priklad 7
Postup pfipravy stejny jako v piikladech 1 az 6, ale misto vermikulitu upraveného
vyluhovanim v HCI byl jako multifunkéni aditivum na bdzi jilu pouzit montmorillonit

(Osage, Wyoming) upraveny vyluhovanim v HCL

Priklad 8
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Postup pfipravy stejny jako v piikladech 1 az 6, ale misto vermikulitu upravené¢ho
vyluhovanim v HCI byl jako multifunkéni aditivum na bazi jilu pouzit metabentonit (High
Bridge, Kentucky) upraveny vyluhovanim v HCI.

Piiklad 9
Postup piipravy stejny jako v ptikladech 1 az 6, ale misto vermikulitu upraveného
vyluhovanim v HCI byl jako multifunkéni aditivum na bazi jilu pouzit illit (Fithian, Illinois)

upraveny vyluhovanim v HCL.

Ptiklad 10
Postup ptipravy stejny jako v piikladech 1 az 6, ale misto vermikulitu upraveného
vyluhovanim v HCI byl jako multifunkéni aditivum na bazi jilu pouzit halloysit (Aldrich)

upraveny vyluhovanim v HCI.

Priklad 11
Postup pripravy stejny jako v ptikladech 1 az 6, ale misto vermikulitu upraveného
vyluhovénim v HCI byl jako multifunkéni aditivum na bézi jilu pouzit kaolin (Benatky nad

Jizerou) upraveny vyluhovanim v HCL



1.

PATENTOVE NAROKY

Polyolefinicky kompozit se zlepSenymi zpracovatelskymi vlastnostmi, predevsim pevnosti
taveniny, ktery je vhodny zejména pro vyrobu lehéenych polyolefini se zjemnénou
leh¢enou strukturou a zlepSenymi mechanickymi vlastnostmi v energeticky uspornéjs$im
rezimu a ktery vedle zakladni polymerni slozky tvofené polyolefinem obsahuje p¥idavek
aluminosilikatového aditiva, vyznacujici se tim, Ze aluminosilikatovym aditivem je
multifukéni aditivum se synergickymi G¢inky taveninu ztuZujiciho plniva a nuklea¢niho
¢inidla na bazi jilu upravené¢ho vyluhovanim v kyseliné chlorovodikové, pfi ¢emz toto
aditivum je v kompozitni smési obsazeno v mnozstvi 0,5 az 10 % hmotnostnich a velikost

jeho Castic neptesahuje 50 um.

Polyolefinicky kompozit podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze aluminosilikdtovym
aditivem upravenym vyluhovanim v kyseliné chlorovodikové je multifunkéni aditivum na
bazi jilu, zejména pak vermikulitu, montmorillonitu, metabentonitu, illitu, halloysitu nebo

kaolinu.

Polyolefinicky kompozit podle naroku 1 nebo 2, vyznadujici se tim, Ze velikost &astic
aluminosilikatového aditiva upraveného vyluhovanim v Kkyseliné chlorovodikové

nepfesahuje 10 pm.
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