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Ojtott poliolefinek, amelyek 5%-n&l nagyobb mennyiségd 2-

(hidroxi-etil)-metakrildtot tartalmaznak

A taldlmany ojtott poliolefinekre vonatkozik, amelyek 5%-
ndl nagyobb mennyiségd 2- (hidroxi-etil)-metakrilatot tartal-
maznak.

A taldlmany szerinti médositott poliolefin kompozicid ko-
riulbeliil 70 tomeg% - 95 tomeg? poliolefin homopolimert és a
fenn maraddé részben raojtott 2-(hidroxi-etil)-metakrilatot

tartalmaz.
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Ojtott poliolefinek, amelyek 5%-nal nagyobb mennyiségd

2- (hidroxi-etil)-metakrilatot tartalmaznak

A taladlmany targya poliolefinek és alkil-akrilatok oltott
kopolimerjei és eljaras ezeknek a kopolimereknek az el&allita-
sara. Kozelebbrdl a talalmany 2- (hidroxi-etil)-metakrilat ol-
vadékban ojtott polimerjei vonatkozik polietilén és polipropi-
1én gentakkal, tovabba az ilyen polimerek eldallitasara szol-
gald eljarasra.

A poliolefinek, ugymint a polietilén és polipropilén nem
polaros polimerek, amelyek &ltalédban ellenalldak a polaros he-
lyettesit8kkel szemben. Ezeket a poliolefineket &ltaléban ke-
reskedelmi csomagoléféliaként alkalmazzak. Ilyen alkalmazas
példaul eldobhaté személyes termékek csomagolasa, ugymint
egészségugyl kenddk, pelenkdk, felndtt inkontinencia termékek
és mas hasonldék csomagolasa.

A hasznalt polimereket altaléaban reciklalas, elégetés
vagy talajfeltoltés révén tavolitjak el. Mivel a talajfeltdl-
téshez alkalmazott anyag mennyisége ndé egyre fontosabba valik,
hogy a hulladék bioldgiailag lebonthaté, komposztalhatd vagy
mindkettd legyen. Az eldobhat6d személyes termékek esetében a
kiillsé polietilén féliaréteget el kell valasztani az abszorbens
termék maradékatédl vagy a teljes terméket fel kell apritani.

Korillbeliil az elmilt évtized soran megnovekedett az ér-

dekl5dés ismert polimerek olyan moédositasa irant, amellyel ke-



reskedelmileg fontos kopolimereket lehet nyerni, melyek javi-
tott és idénként specifikus tulajdonsdgokkal rendelkeznek. Kii-
lontésen jo6l1 lathatd volt az az igyekezet, hogy mdédositsak a
kozszikségleti cikkekhez alkalmazott polimereket, uUgymint po-
laros funkciondlis monomerekkel - igy akrilsavval és alkil-
akrildtokkal - rendelkezd& poliolefineket. A linedris kis stri-
ségl polietilént példaul olvadékban ojtassal médositottak ko-
riilbeltiil 5 tomeg%-ig terjedé mennyiségi t-butil-amino-etil-
metakrilattal (t-BAEMA) olyan kopolimer eldallitéaséara, amely
javitott tulajdonsadgokkal rendelkezik merevitd rétegekként va-
16 ko-extrudéalashoz. Ezek a merevité rétegek kereskedelmileg
fontosak a csomagold és a féliaiparban olyan csomagolasok gaz-
dasagos elballitdsara, amelyek kielégitik a specifikus kove-
telményeket és az iddénként felmeriil$ kormanyzati szabalyozas-
nak is megfelelnek. ‘

A poliolefineket médositottdk akrilat-észterek - ugymint
metil-akrildt, 2-butil-akrilat, 2-etil-hexil-akrildt, decil-
akrilat, oktadecil-akrilat és a metakrildt megfeleld észterei
- alkalmazasaval is.

Egyre nagyobb hangsulyt kapnak tovabba a miianyagok kor-
nyezetileg biztonsagos bevonatai. Ezek a bevonatok csdkkentik
az oldészer-alapu bevonatok alkalmazasat és egyre nagyobb mér-
tékben polaros bevonatokon - ugymint viz alapu anyagokon -
alapulnak. A talalmanyunk szerinti ojtott kopolimer alkalmaz-
haté példaul, de nem kizadrdélag olyan anyagokhoz, melyeknek af-
finitdsa nagyobb egy polaros bevonattal szemben. Mas felhasz-

nadlasok lehetnek példaul huzalok bevonasa, froccsontott termé-



kek és csomagoldé folidk, amelyek megndvelt mechanikai kompati-
bilitdssal rendelkeznek a taldlmany szerinti ojtott kopolimer
és hidrofil kompozicidk kozott.

A kompozicidk elballitasat adltalédban ugy végezték, hogy
valamennyi alkotdérészt Osszekeverték egy monomer bevonatu
gyantakeverékké. A monomerrel bevont gyanta heterogén keveré-
két azutdn extrudaltadk egy reakcidgyorsitd jelenlétében és igy
ojtott kopolimert kaptak. Ez a mdédszer sikeres volt élyan oj-
tott kopolimerek el&allitdsara, amelyek a rajuk ojtott mono-
mert viszonylag kis tomeg%-ban tartalmazzak. Ezen felil a mo-
nomer raojtasanak hatdsossdga a poliolefin gyantdra kicsi 50%
alatti. Az ojtasi korlatok és az eljaréas nem kellé hatékonysa-
ga miatt szikség van olyan ojtott kopolimerekre, amelyek a
poliolefinre ojtva nagyobb mennyiségli monomert tartalmaznak,
tovadbbd sziikség van ilyen kopolimerek el&allitadsara alkalmaz-
haté hatékony eljaréasra.

A talalmany targya egy moédositott poliolefin kopolimer,
amely 95 tomeg%-tdl korilbelil 70 tomeg®-ig terjedd mennyiség-
ben tartalmaz egy poliolefint és a kompozicidé fennmaradd része
egy erre ojtott alkil-akriladt monomer, mimellett a raojtott
monomer %-os mennyisége a poliolefin tomegére és a raojtott
(meth)-akrilat tomegére szamitott. Kozelebbrél a talalméany
szerinti kompozicidé egy etil- vagy propilén-polimer kompozi-
cib, amely 95 tomeg?-tdl korilbeliil 70 tomeg®-ig terjedd meny-
nyiségl poliolefint és 5 tomeg%-tdl korilbelil 30 tomegd-ig

terjed§ mennyiségl 2- (hidroxi-etil)-metakrilat (HEMA) réojtott



monomert tartalmaz. Leirasunkban a 2-(hidroxi-etil)-metakriléat
és a HEMA megjeldlések ugyanazt a vegyiilletet jelolik.

Meglepd médon azt taldltuk, hogy polietilén vagy polipro-
pilén ojtott kopolimerjeit el&allithatjuk uUgy, hogy nagy meny-
nyiségl 5 tomeg%-tdl koriilbelil 30 tomeg%-ig terjeds 2-
(hidroxi-etil)-metakrilatot ojtunk olvadékban a poliolefin
lancra.

A talalmény targya tovabba eljards az 1uj ojtott kopolimer
eléallitasara. A taldlmany szerinti poliolefin kopolimert elé-
allithatjuk ugy, hogy egy megfeleld reakcidedénybe az olvadék-
ban ojtasban megfeleld koriilmények kozott eldSre meghatarozott
mennyiségl poliolefin polimert tesziink, hozzdadunk eldre meg-
hatarozott mennyiségld 2-(hidroxi-etil)-metakriladt monomert és
megfeleld mennyiségl reakcibégyorsitdt és igy az olvadékban a
poliolefinre raojtddik 5 tomeg®-tdl koriilbeliil 30 tomeg?-ig
terjedd mennyiségl 2- (hidroxi-etil)-metakrildt. A poliolefin
kopolimert eldnydsen megfelelden lehilitjlik az olvadék megszi-
larditéasara.

Taldlmanyunk targya altaldnossagban olyan kompozicidé biz-
tositasa, amely a korabban ismerteknél nagyobb tomeg%-ban tar-
talmaz egy poliolefinre rdojtott monomert. Taldlmanyunk egy
specialisabb targya olyan ojtott kopolimer poliolefin biztosi-
tasa, amely 5 tomeg%-nadl tobb radojtott monomert tartalmaz.

Tal4dlmanyunk tovabbi targya olyan kompozicidé biztositasa,
amely 95 tomeg%-tdl korilbelil 70 tomeg%-ig terjedd mennyiségi
polietilént és 5 tomeg?-tdl korilbeliil 30 tomeg®-ig terjedd

mennyiségl raojtott 2-(hidroxi-etil)-metakrilatot tartalmaz.



Taladlmanyunk tovabbi targya olyan kompozicid biztositéasa,
amely 95 tomeg%-t6l koriulbeliil 70 tomeg®-ig terjedd mennyiségi
polipropilént és 5 tomeg%~tdl koriilbelil 30 tomeg®-ig terjedd
mennyiségl rdojtott 2-hidroxi-etil-metakrilatot tartalmaz.

Taldlmanyunk targya tovabba egy eljaras biztositéasa 2-
hidroxi-etil-metakrildt olvadékban végzett ojtasara egy
poliolefin gyantara az olvadéknak megfelelé kortilmények ko-
zott.

A talalmany értelmében alkalmazhatd telitett etilén-
polimerek etilén- és polipropilén-mono- vagy kopolimerjei és
lényegileg linedris szerkezetiliek. Leirasunkban a - telitett -
kifejezés olyan polimerekre vonatkozik, amelyek teljesen teli-
tettek, de beleértenddk olyan polimerek is, amelyek korilbelil

$-ig terjedd mennyiségld telitettlenséget tartalm@znak. Az
etilén homopolimerek alatt értjik azokat, amelyeket vagy kis
nyomason készitettek, azaz linedris kis siliriségl vagy nagy si-
rliségl polietilén vagy amelyeket nagy nyomédson készitettek,
azaz elagazd vagy kis slrlségl polietilén. A nagy sUrlségl po-
lietilének jellemzéje altaldban a 0,94 g/cm’® vagy ennél nagyobb
sUirlség. A taldlmany szerinti alap gyantaként alkalmazhatd
nagy sldrlségld polietilének slirlisége altaldban koriilbeliil 0,94
g/cm® és 0,97 g/cm® kozotti. A polietilének olvadasi indexe
(2,16 kg-on és 190°C-on mérve) koriilbeliil 0,005 dg/perc és 100
dg/perc kozott lehet. A polietilén olvadasi indexe eldénydsen
0,01 dg/perc és koriilbeliil 50 dg/perc kozotti, még elénybseb-
ben 0,05 dg/perc és koérilbeliil 25 dg/perc kozdtti. Egy masik

megoldéas szerint az ojtott kopolimer kompozicidk eldallitasa-



nal alap gyantaként polietilén keverékeket alkalmazunk, mely
keverékek olvadasi indexe 0,005 dg/perc folotti értéktdl ko-
riilbeltil 100 dg/perc alatti értékig terjedhet.

A kis strdségd polietilén siirisége kisebb mint 0,94 g/cm’
és altalaban 0,91 g/cm’ és koriilbeliill 0,93 g/cm’ k6zott van. A
kis sUlrliségli polietilén polimer olvadasi indexe korilbelil
0,05 dg/perc és koriilbeliil 100 dg/perc kozott és eldnydsen
0,05 dg/perc és koriilbelil 20 dg/perc kozott van. Talalmanyunk
értelmében alkalmazhatunk ultra kis silrlségl polietilént is.
Az ultra kis siriliségl polietilén siriisége altalaban 0,90 g/cm'-
nél kisebb.

A polipropilén altaldban félig kristalyos szerkezetl, mo-
lekulatomege koriilbeliil 40.000 vagy tobb, slrisége koritlbeliil
0,90 g/cm’, olvadaspontja 168-171°C izotaktikus polipropilén
esetében és htzdészilirdséga 5.000 psi. Az izotaktikus polipro-
pilénen kivil alkalmazhatunk szindiotaktikus és ataktikus po-
lipropilént is.

A taldlmanyunk értelmében alkalmazhatd etilén kopolimerek
lehetnek példaul etilén egy vagy tobb tovabbi polimerizalhatd
telitetlen monomerrel képzett kopolimerjei. Ilyen kopolimerek
példaul, de nem kizardlag az etilén és a-olefinek (ugy mint
propilén, butén, hexén vagy oktén) kopolimerjei, beleértve a
linearis kis slrldségl polietilént is; etilén és 1-24 szénato-
mos egyenes vagy elagazd szénlancu karbonsavak vinil-
észtereinek kopolimerjei ugymint az etilén-vinil-acetat kopo-
limerek; és etilén és 1-28 szénatomos egyenes elagazd szénlan-

cu vagy gylris alkanok akril- vagy metakril-észtereivel kép-



zett kopolimerjei. Ez utdébbi kopolimerek k&zé tartoznak példa-
ul az etilén-alkil (metch)-akrilat kopolimerek, ugymint az eti-
lén-metil-akrilat kopolimerek.

A talalmany megvalbésitdsa soran alkalmazott szabad gyokos
gyorsitoék kozé tartoznak acil-peroxidok, ugymint benzoil-
peroxid; dialkil-; diaril- vagy aralkil-peroxidok, ugymint di-
(t-butil) -peroxid; dikumil-peroxid; kumil-butil-peroxid; 1,1-
di-(t-butil)-peroxi-3,5,5-trimetil-ciklohexan; 2,5-dimetil-
2,5-di(t-butil-peroxi)~-hexén;2, 5-dimetil-2,5-bisz (t-butil-
peroxi)-hexin-3 és bisz (t-butil-peroxi-izopropil-benzol);
peroxi-észterek ugymint t-butil-peroxi-pivalat; t-butil-
peroktoat; t-butil-perbenzoat; 2,5-dimetil-hexil-2, 5-

di (perbenzoat); t-butil-di (perptaléat); dialkil-peroxi-
monokarbo-natok és peroxi-dikarbonatok; hidroperoxidok, ugy-
mint t-butil-hidroperoxid, p-me-tadn-hidroperoxid, pinan-
hidroperoxid és kumén-hidroperoxid; és keton-peroxidok, ugy-
mint ciklohexanon-peroxid és metil-etil-keton-peroxid. Azo ve-
gylleteket, Ugymint azo-bisz(izobutiro-nitril)-t szintén al-
kalmazhatunk.

Az ojtott kopolimerekhez tovabbi a szakteriileten jé6l1 is-
mert alkotébébrészeket is adagolhatunk, hogy tovabb javitsuk a
kapott anyag tulajdonsagait. Igy példaul adagolhatunk
polietilénglikolt az olvadék viszkozitéas jévitéséra. Specifi-
kus tulajdonsagok biztositdsara sziikség szerint alkalmazhatunk
a polimer keverékekben szokasosan alkalmazott tipusu adalék-
anyagokat is; igy példaul antisztatikus szereket, pigmenteket,

szinezdanyagokat és mas hasonldkat. Ezen fellil feldolgozasi
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jellemzd8ket javithatjuk ugy, hogy a keverékbe sikositdanya-
gokat vagy csuUsztatdanyagokat épitiink be. Mindezeket az ada-
lékanyagokat altaldban viszonylag kis mennyiségekben adagoljuk
dltaldban 3 tomeg$ alatti mennyiségben.

Taldlmanyunk targya tovdbbad eljidréds a vegyliletek el6alli-
tasara. Alacsony ojtottsdgi szintek (altalaban a monomer 3 to-
meg%-4anal kevesebb) esetében a mdédszer nem kiilondsebben kriti-
kus és eljarhatunk ugy, hogy a poliolefin és a 2- (hidroxi-
-etil)-metakrilat kivant tomegaranyat egy keverdedényben Osz-
szekeverijuk az olvadékban drlés vagy ojtas eldtt. Ha az oj-
tottsadgi szint koriilbeliil 3 tomeg?-nal nagyobb, akkor a 2-
(hidroxi-etil)-metakrildtot a poliolefin polimerrel Osszeke-
verjik a lagyuldsi pont folotti hémérsékleten vagy afolott a
hémérséklethatar folotti hémérsékleten, amelynél deformalddnak
és olvadt és folyékony allapotuva alakitjuk.

A poliolefin és a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat keverékét
mechanikai deforméacidénak vetjik ald egy megfeleld keverdbesz-
kozben tgymint egy Brabender Plasticorder egy golyds malom,
egy- vagy tobbcsigas extruder vagy barmilyen més jo6l ismert
mechanikai keverd&berendezés, amelyet altaldban alkalmaznak po-
limerek keverése, kompenzaladsa, feldolgozadsa vagy eldallitésa
soran. Kilondsen elényds reakcidedény egy olyan extruder,
amelynek eqgy vagy tobb nyilasa van.

A szilard poliolefint példaul pelletek vagy por formaja-
ban, a 2-(hidroxi-etil)-metakrildt monomerrel és az
iniciadtorral egyidejilileg juttathatjuk be a keverdeszkdzbe.

Eldnydsen ha a keverdeszkoznek tobb nyildsa van, a 2-(hidroxi-



etil)-metakrildt és az iniciator alkotdrészeket adagolhatjuk
az olvadt poliolefin polimerhez.

A taldlmény szerinti eljarés soran lényeges az alkotdré-
szek betadplalasi sebessége az olvadék keverd eszkdzbe. A 2-
(hidroxi-etil)-metakrilatot is az iniciatort folyamatosan téap-
lalhatjuk be az extruderbe vagy tobb részletben egy bizonyos
idétartam alatt, hogy serkentsiik a monomer homogén ojtddasat a
poliolefin polimer teljes tdmegében. Bar nem kivanjuk elkote-
lezni magunkat semmilyen elmélet mellett ugy véljiik, hogy a
reakcid kiilondsen gyors és tulnyomdrészt akkor jatszddik le,
amikor a 2-(hidroxi-etil)-metakrildt és az inicidtor érintke-
zésbe 1ép az olvadt poliolefin polimerrel. A reakcid azonban
folytatdédhat mialatt az olvadt polimert elszallitjuk a kiindu-
l4si érintkezési ponttdl. A szabad gyokds inicidtort az olvadt
keverékhez a 2-(hidroxi-etil)-metakrildt betdplalasi sebessé-
géhez viszonyitva meghatérozott sebességgel kell beadagolni,
azaz a betaplalt inicidtor aranya (tomeg-arany) a betéaplalt
monomerhez (tdmegarany) nagyobb mint korilbelil 0,025, elényo-
sen a szabad gyodkds inicidtor viszonylagos betaplaléasi sebes-
sége koriulbeldl 0,025 - koridlbelil 0,1, még eldnydsebben ko-
rilbelil 0,025 - kdrilbelidl 0,075 és legeldnydsebben koriilbe-
14l 0,0375 - koriulbelil 0,0606.

A 2-(hidroxi-etil)-metakrildt monomert eldénydsen a
poliolefin betapldlasi sebességéhez viszonyitva meghatdrozott
sebességgel juttatjuk be az olvadt keverékbe, azaz a monomer
aranyat (tomegaréany) a poliolefinhez (tOomegarany) korilbelul

0,05 - koriulbelul 0,3, elénydsen a monomer viszonylagos betép-
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1414si sebessége koriilbelil 0,1 - koridlbelil 0,25 és még eld-
nyosebben a viszonylagos betaplalasi sebesség koritilbeltl 0,1 -
korilbeltil 0,2. Varatlan médon azt taldltuk, hogy a szabad
gyokos iniciatort és a 2-(hidroxi-etil)-metakrilatot a fent
megadott sebességgel adagolva a monomer poliolefinre vald ra-
ojtasanak hatékonysaga nagyobb mint k&riilbelil 50%.

Az extrudernek tobb nyilédsa lehet a poliolefin polimer
beadagolasara egy vagy tobb befecskendé nyiladson azoknal a
pontokndl, ahol a poliolefin olvadt &llapotban van a 2-
(hidroxi-etil)-metakrilat és/vagy az inicidtor beadagoléaséara.
Az extruder rendelkezhet egy olyan résszel is, amelyben egy
csbkkentett nyomasu zdéna van az esetleges nem reagalt 2-
(hidroxi-etil)-metakrilat és/vagy az eljarads soran képzddott
illékony anyagok lelevegbztetésére.

A végsd moédositott poliolefin polimer ojtott 2- (hidroxi-
etil) metakrilat tartalmat 5 tomeg%-tol koriilbelill 30 tomeg?-
ig terjedhet a monomer teljes mennyiségére és a bétéplélt
poliolefin gyanta mennyiségére szamitva. Elényds ha a poli-
olefin, azaz a polietilén vagy a polipropilén 10 koriilbeliil 25
tomeg%, elénydsebben koériilbeliil 10 - koriilbelil 20 tomeg% ra-
ojtott lancot tartalmaz.

Bar a kilonbozéd tartomanyokra a fentiekben specifikus ér-
tékeket adtunk meg szakember szamiara érthetd, hogy ezek a tar-
tomanyok kozvetett médon magukba foglaljék valamennyi, a tar-
tomanyon beliil es6 értéket anélkiil, hogy ezeket itt kilon-

ki1lon meg kellene emliteniink.
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A taldlmany szerinti megoldast az alabbi példakkal szem-
léltetjik kozelebbrd&l, ezek a példadk azonban csak szemléltetd
megvaldésitéasi mdédok és taldlmanyunkat nem korlatozza a leiréas
egyetlen részlete sem, hanem az az oltalmi k6rédn beliil és a
taldlmany szellemét figyelembe véve tagan értelmezendd.

Az 1-13. példakhoz egy linedris regresszids kalibréacioés
gorbét készitettink mindegyik polietilén tipusra az alabb le-

irt mbédszerrel.

Poli/2-(hidroxi-etil)-metakrilat/homopolimer el84allitéasa

520 g etil-acetatot és 130 g 2-(hidroxi-etil)-
metakrildtot egy 1 literes, haromnyaku lombikba tesziink. A
lombikot keverés kozben 60-65°C-ra hevitjik. A rendszer lezar-
juk és nitrogén gazzal o6blitjik egy 6ran keresztiil. Azutan a
rendszert kinyitjuk és az etil-acetat és 2-(hidroxi-etil)-
-metakrilat oldathoz 1,12 g benzolil-peroxidot adunk. A rend-
szert lezarjuk és ismét nitrogén gazzal oblitjiik. Korilbeliil 4
6ra mulva fehér csapadék képzd&dik. A fehér csapadékot eltavo-
litjuk a lombikbél, szlirjik és leszivatjuk a feleslegben levd
oldbészer eltavolitasara és 100-200 ml etil-acetattal mossuk.
A fehér csapadékot vakuum kemencében szaritjuk 50°C-on és 26
Hgmm nyomason 10 6rat a teljes olddészer mennyiség eltavolita-

sara.



Kalibracidés gorbe a %$-os ojtottsigi szint meghatarozasara

(FT-IR elemzéssel)

A polietilén és az eldallitott poli/2-(hidroxi-etil) -
metakrildt eldére meghatdrozott tomegaradnyd mintdit Osszekever-
jik egy olvadékkeverdben. Azoknak az ismert keverék kompozici-
Oknak vékony folidit froccsontjik 364°F hémérséklet és 10.000-
20.000 psi nyomason. FT-IR eljarédssal mindegyik polieti-
lén/poli/ (2-hidroxi-etil) -metakrilat/ keverékre meghatarozzuk
az 1725 cm™'-nél (a 2-(hidroxi-etil)-me- takriléat
karbonilcsoportja) és a 720 cm '-nél (a polietilén) észlelhetd
sdvok cslUcsmagassaganak aranyat. Ezeket az adatokat felhasz-
nalva elkészitettilk az 1725 cm '-nél és a 720 cm'-nél talalhatd
csucsok magassadgi aranyat szemléltetd abrat a poli/2-(hidroxi-
-etil)-metakrilat/ %-os mennyiségének fliggvényében a keveré-
kekben. A linedris regresszidt alkalmazva az adatokat egy leg-
jobban hozzadjuk 1116 gorbével kotottik Ossze. A kis slrilségi
polietilénre vonatkozd legjobb illeszkedési linedris regresz-
szidés egyenlet a kovetkezd:
raojtott HEMA %$-os mennyisége = 3.82+65.05 (az 1725 cm'-nél és
720 cm'-nél taladlhatd csucsok aranya)

A linedris kis silriliségl polietilén legjobb illeszkedésud
linedris regresszidés egyenletes koévetkezd: -
rdojtott HEMA %$-os mennyisége = 0.38+38.63 (az 1725 cm '-nél és

720 cm'-nél talalhaté csicsok aranya)
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1-4. példa

1,9 dg/perc olvadasi indexid kis slrdségl polietilén poli-
mert (beszerezheté a Dow Chemical Company-tél, Midland, MI,
US) 2-(hidroxi-etil)-metakrilattal ojtunk reaktiv
extrudalassal. Egylépéses folytonos eljarast alkalmazunk,
amelynek soran az ojtasi reakcidt egy 30 mm-es ikerorséds
extruderben (Werner & Pfleideres, ZSK-30) végezziik az illé-
konysag megsziintetésére vakuumban. Az extruder teljes feldol-
gozasi hosszisidga 880 mm, kilenc kamrarésze és 6t hevitési zo-
naja van. Az 1 szami kamrat vizzel hilitjik, a 2 és 3-as szamu
kamra hitéelemeit l-es zdbénaként kapcsoljuk Ossze, a 4-es és 5-
0s szamu kamrat 2-es zdnaként, a 6-os és 7-es szami kamrat 3-
as zbénaként kapcsoljuk Ossze, a 9-es szamu kamra a 4-es zbna
és a froccsontd rész az 5-6s zdéna. Az illékonysag megsziinteté-
sére alkalmazott vakuum rész koérillbeliil 700 ml-re helyezkedik
el az orsdk elejétdl. A polietilén gyanta betépléiési sebessé~
ge 22 1lb/éra, a 2-(hidroxi-etil)-metakrildt monomer betaplala-
si sebessége 2.2 lb/o6ra és a szabad gydkds iniciadtor megfelelé
betaplalasi sebességét az aldbbi 1. tablazatban tiintetjik fel.
Az alkotorészeknek az extruderbe vald betadplalasa soradn az
extruder betaplald nyilasanal egyidejlileg beadagoljuk a kis
slrliségd polietilén gyantat a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat mo-
nomer (beszerezhetd az Aldrich Chemical Company-tél,
Milwaukee, Wisconsin, US) oldatat egy iniciatort (2,5-dimetil-
2,5-di(t-butil-peroxi)-hexan, beszerezhetd az elf Atochem-tél,
2000 Market St., Philadelphia, PA 19103-3222 Lupersol 101 ke-

reskedelmi néven). Az extruder orsd sebessége 300 ford/perc. A
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polimer olvadékot szalakka extrudaljuk, vizfiirdén lehtitjuk,

majd egy szalhasitd tipusu pelletizaldoval pelletizalijuk. Az

Osszegylijtott pelleteket vakuumban (29 Hg inch) szaritjuk 18
6rat a viz eltavolitasara.

A médositott poliolefin tisztitidsa a radojtott HEMA tarta-

lom meghataroziséara

A reakcidéterméket tisztitjuk a reagdlatlan 2- (hidroxi-
etil) -metakrilat és a 2-(hidroxi-etil)-metakrildt barmilyen
homopolimerjének eltadvolitisara. A mdédositott poliolefin tisz-
titasara a példakban kapott modositott poliolefin termék 5 g-
jat beadagoljuk egy 125 ml xilol keveréket tartalmazd gomblom-
bikba. A lombikot kondenzatorral szereltiik fel és tartalmat
magneses keverével keverjik. A lombik tartalmat olajfiirddn
140-150°C-ra hevitjiik és visszafolyatas kozben forraljuk 2
6brat. Miutdn a médositott poliolefin teljesen feloldddott az
oldatban a forrdé xilolos oldatot folytonos keverés kozben egy
féz6poharba ontjlk, amely 800 ml szobahdémérsékletli acetont
tartalmaz. A tisztitott csapadékot Vékuumszﬁréssél Osszegyldjt-
juk és 100 ml acetonnal tisztitjuk. A tisztitott csapadékot
vakuumkemencével szaritjuk 50°C-on és 25-30 inch nyomédson, mig
a teljes olddszer mennyiséget el nem tavolitottuk.

A tisztitott termékeket vékony fd6liava préseljiik 340°F-en
és 10.000-20.000 psi nyomason és Fourier-Transformacidés Infra-
voros Spektroszképiaval (FT-IR) elemezziik. Az FT-IR spektrumo-
kat egy Impact 400 tipusu infravords spektrométerrel vessziik
fol, mely spektrométert a Nicolet Instrument Corporation (5225

Verona Road, P.O. Box 44451, Madison, WI 53744-4451) gyart. A
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2- (hidroxi-etil)-metakriladt raojtddasi fokanak meghatarozasara
az alkalmazott polietilénre egy bizonyos extruzidés termék ese-
tében meghatarozzuk az 1725 cm '-nél (a 2-(hid- roxi-etil)-
metakrilat karbonilcsoportja) savjanak csucsmagassagat a 720

cm!

-nél (polietilén) taldlhatd sav csiucsmagassadgadhoz viszo-
nyitva mindegyik tisztitott termék esetében. A fent leirt ka-
libracidés gorbe egyenletet alkalmazzuk ennek a csucsmagassag
aranynak az atszamitdsadra a raojtott 2-(hidroxi-etil)-
-metakrilat tomeg%-os mennyiségének meghatarozasara mindegyik
példaban. Az ojtédasi szint és az ojtddasi hatékonysag eredmé-
nyek az alabbi 1. tablazatban lathatdék. A %-os értékek tomeg®-
ok, a polietilén és a rédojtott 2- (hidroxi-etil)-metakrilat to-
megére vonatkoztatva. Egy &ltalanos ismertetés a FT-IR techni-
ka alkalmazédsarél az ojtédasi hatékonysdg meghatarozasara meg-
talalhatdé a kévetkezd irodalmi helyen ,Melt grafting of
t-butylaminoethyl methacrylate on polyethylene” Song and Ba-

ker, POLYMER, Volume 33, Number 15 (1992).

1. tadblazat

Példa  Zona hdmérséklete °C  Iniciator sebes- FT-IR  Raojtott meny-  Ojtddasi ha-

szam sége lb/ora arany nyiség % tékonysag %

1 159, 175, 183, 0.022 0.01 5.0 50
173, 181 88

2 160, 180, 187, 0.044 0.04 6.6 66
177, 181 38

3 161, 180, 188, 0.066 0.07 8.7 . 87
178, 181 70

4 le6, 180, 189, 0.088 0.05 7.3 73

178, 181 61



5-13. példa

Az 5-13. példakban egy 1.9 dg/perc olvadasi indexd és
0.917 g/cm’ sdrliségl linearis kis sUrlségd polietilént
(beszerezhetd a Dow Chemical Company-t&él, Midland, MI, US)
taplalunk be egy Haake ikerorsds extruderbe (beszerezhetd a
Haake, 53 West Century Road, Paramus, NJ, 07652, US). Az
extruder 300 ml hosszu és egymassal szembe forgd kupos ikeror-
sbkkal rendelkezik. Mindegyik kupos orsdé 20 mm a betdplaléasi
nyilasndl és 20 mm a froccsontd nyildsnal. Az extrudernek 4
hémérséklet zdénaja van és a froccsontd nyildst nevezzik 4-es
zbnanak. Az egyes zbdndk hémérsékletét a 2. tablazat mutatja.
Az alkotdrészek betdplalasa az extruderbe ugy torténik, hogy
az extruder betdplald nyildsnal egyidejlleg beadagoljuk a 1li-
nearis kis slriliségl polietilén gyantat 5 lb/éra sebességgel az
egyes példakban a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat és iniciator
(Lupersol 101) betdplalasi sebességeket alkalmazva.

5. példa, a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat betaplalasi se-
bessége 0.25 1lb/déra, az inicidtor betapldléasi sebessége 0.017
lb/6ra és az orsd sebessége 150 ford/perc.

6. példa, a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat betaplalasi se-
bessége 0.50 1lb/dbra, az inicidtor betdplédléasi sebessége 0.025
lb/6ra és az orsd sebessége 150 ford/perc.

7. példa, a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat betaplalasi se-
bessége 0.75 1lb/6ra, az iniciadtor betéaplalasi sebessége 0.030

lb/6ra és az orsd sebessége 150 ford/perc.



- 17 -

8. példa, a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat betédplalasi se-

bessége 1.0 1lb/b6ra, az iniciadtor betaplalasi sebessége 0.038

lb/6ra és az orsd sebessége 150 ford/perc.

9. példa, a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat betaplalasi se-

bessége 0.50 1lb/bébra, az inicidtor betédplaléasi sebessége 0.025

1b/6ra és az orsd sebessége 50 ford/perc.

10. példa, a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat
bessége 0.50 1lb/bébra, az iniciédtor betépléalési
lb/6ra és az orsd sebessége 100 ford/perc.

11. példa, a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat
bessége 0.50 1lb/béra, az inicidtor betépléalasi
lb/éra és az orsd sebessége 200 ford/perc.

12. példa, a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat
bessége 0.50 1lb/déra, az inicidtor betéplalési
lb/6ra és az orsd sebessége 150 ford/perc.

13. példa, a 2-(hidroxi-etil)-metakrilat
bessége 0.50 lb/déra, az iniciadtor betédplaléasi

lb/6ra és az orsd sebessége 150 ford/perc.

betédplaléasi

sebessége O.

betaplaléasi

sebessége 0.

betaplalasi

sebessége 0.

betédplaléasi

sebessége 0.

se—

025

sSe-

025

se—

025

se—

025

Az 1-4. példaban leirt eljarast kovetve mindegyik kapott

terméket tisztitjuk, foliadva préseljik és megvizsgaljuk FT-IR

elemzéssel az LLDPE-re ojtddott 2-(hid- roxi-etil)-metakrilét

tomeg%-ban kifejezett mennyiségének meghatarozasara. A linea-

ris kis slriliségd polietilénre vonatkozdé linedris regresszids

kalibracids gorbét alkalmazva meghatdrozzuk a linearis kis sU-

riségd polietilénre ojtddott 2- (hidroxi-etil)-metakrilat meny-

nyiségét. A rdojtddasi szint és az ojtddasi hatékonysag érteé-

kek az alébbi 2. tablazatban talalhatodk.
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Példa Zbéna hémérsék- FT-IR Rdojtott meny- Ojtodasi ha-
sSzam lete °C arany nyiség % tékonysag %
5 180,200, 200, 0.0723 2.4 49
200
6 180, 200, 200, 0.208 7.7 77
200
7 180, 200, 200, 0.387 14.6 97
200
8 180, 200, 200, 0.527 20 100
200
9 180, 200, 200, 0.0171 0.3 3
200
10 180, 200, 200, 0.151 5.5 55
200
11 180, 200, 200, 0.228 8.4 84
200
12 170, 180, 180, 0.273 10 100
180
13 180, 210, 210, 0.231 8.5 85
210

A 6sszehasonlitd példa

35 dg/perc olvadék folyasi indexd polipropilén polimert

(beszerezhet$ a Montell cégtdl, Three Little Falls Center,

2801 Centerville Rd., Wilmington, Delaware, US) betapléalunk a
Haake ikerorsds extruderbe 5.0 1lb/6ra betédpladléasi sebességgel.
Gél permeacids kromatografids elemzéssel (GPC) meghatarozva a
polipropilén szédmszerinti atlagos molekulatdmeget (M,) 60.100
g/mol témeg szerinti &tlagos molekulatdmeget (M,) 166.800 g/mol
és polidiszperzitassal (M,/M,) 2.78. Az orsd sebességet 150
fordulat/perc sebességre &llitjuk és a négy zdéna hémérsékletet

170, 180, 180, illetve 180°C-ra &llitjuk be.



B 0sszehasonlitdé példa

Az A Osszehasonlitd példaban ismertetett eljarast kovetve
a polipropilént 0.026 lb/6ra peroxid inicidtor sebességnél
extrudaljuk. A GPC elemzésnél az M, értéket 40.900 g/mol-nak, a
M, értéket 90.700 g/mol-nak és a polidiszperzitast 2.22-nek
mértik. Ezek az értékek azt mutatjak, hogy a szabad gyokds

inicidtor polipropilén komoly lebomlasat idézi eld.

14-20. példa

Az A Osszehasonlitd példa szerinti polipropilént a Haake
extruderrel extruddljuk (az 5-13. példakban leirt mdédon). Az
orsé sebességet 150 ford/percre és a négy zbéna hémérsékletét
170, 180, 180 és 180°C-ra allitjuk be. A polipropilént gyantéat
a 2-(hidroxi-etil)-metakrildtot és az iniciadtort a 3. téabla-
zatban megadott 1b/d6ra értékben kifejezett betaplalasi sebes-

ségekkel adagoljuk be.

3. téblazat

Példa szam Polipropilén HEMA Iniciator
gyanta
14 4.7 0.49 0.014
15 4.8 0.49 0.025
16 4.8 0.49 0.0438
17 5.0 0.52 0.026
18 4.8 0.96 0.025
19 9.0 0.96 0.07
20 10.3 0.96 0.065
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Az 1-4. példéban leirt médon mindegyik kapott terméket
tisztitjuk és elemezzlik tomeg?3-ban kifejezett elemi oxigén
tartalmdnak meghatdrozasara. Az oxigén tomeg%—-os mennyiségét
az egyes mintakban elosztjuk az oxigén tomeg frakcidjaval a 2-
(hidroxi-etil)-metakrilatban (0.369) a raojtott 2-(hidroxi-
etil)-metakrildt tomeg%-ban kifejezett mennyiségének meghata-
rozasara az egyes mintadkban. A rdojtdédédsi szint és az ojtddasi
hatékonysdg eredményei az alabbi 4. téblazatban lathatdk. Az
egyes mintdk elemi oxigéntartalmdt a Galbraith Laboratories,

Inc. Knoxville, Tennessee, US hatdrozta meg.

4., tablazat

Példa szam Rdojtott polimer to- Ojtdédasi hatékonyséag

megs?
14 1.9 18
15 5.6 55
16 5.9 58
*17 6.2 59
18 10.6 53
19 4.3 40
20 3.1 33

* Ennek a mdédositott polipropilénnek a GPC-vel meghatarozott M,
értéke 55.300 g/mol M, értéke 146.900 g/mol és
polidiszperzitasa 2.66. Ez azt mutatja, hogy a 2-(hidroxi-
etil)-metakrildt raojtoédasa a polipropilénre a talalmany sze-
rinti eljaréas alkalmazéasaval nem valtotta ki a polipropilén

lényeges bomlaséat.



21. példa

Az A 6sszehasonlité példaban kapott polipropilént
extrudaljuk a 30 mm-es ikerorsds extruder alkalmazasaval
(Werner & Pfleideres, ZSK-30) az illékonysag megsziintetésére
vékuummél az 1-4. példakban leirttal hasonldé médon a kévetkezs
eltéréssel. Az extruder teljes feldolgozasi hossza 1228 mm. A
nem reagalt monomert vakuumban végzett illékonysag csokkentés-—
sel tavolitottuk el az extruder végén. A polipropilén gyanta
betaplalasi sebessége 25 1lb/6éra, a 2-(hid- roxi-etil)-metakri-
14t monomer betadplalasi sebessége 2.25 lb/éra és az iniciator
betaplalasi sebessége 0.125 1lb/6ra volt. Az orsé sebesseg 300
ford/perc és valamennyi kamra hémérsékletet 190°C-ra 4allitot-
tuk be. Az extruderbe betaplalt alkotdérészek bevitele soran
2- (hidroxi-etil)~-metakrilat monomert fecskendeztink be egy be-
fecskendez8 nyilason egy olyan pontnal, ahol a polipropilén
megolvadt. Az iniciatort a megolvadt keverékbe egy ezt kovetd
befecskendd nyilason fecskendeztilk be. A kapott polimer szala-
kat vizfiurdén lehiitottiik, pelletizaltuk és 29 Hg inch nyomasu
vakuumba szaritottuk 18 o6rat a viz eltavolitésara. A raojtott
2-(hidroxi-etil)-metakrilat tomeg%-os mennyisége az elemi oxi-
géntartalom alapjan meghatéarozva 2.57 volt.

Bar taldlmanyunkat egy eldényds megvaldésitasi médra hivat-
kozva ismertettiik szakemberek tudjak, hogy kildénbozd helyette-
sitéseket, kihagyasokat, valtoztatasokat és modositasokat le-
het végrehajtani anélkiil, hogy talalmanyunk szellemétdl elteér-
nénk. Ennek megfelelden a fenti példdk pusztan szemléltetd
jellegliek, a taladlmany bemutatdsara szolgalnak és nem pedig

annak korlatozéasara.
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SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Médositott poliolefin kompozicid, amely kodriilbeliil 70
tomeg® - 95 tdémeg? poliolefin homopolimert és a fenn maradd
részben rédojtott 2-(hidroxi-etil)-metakrilatot tartalmaz.

2. Az 1. igénypont szerinti kompozicid, amelyben az oj-
tott poliolefin kiléndésen nagy molekulatomegii polietilén, nagy
siriségli polietilén, kiilondsen kis slirliségli polietilén, kis
sliriségi polietilén, lineadris kis slriségd polietilén vagy po-
lipropilén.

3. A 2. igénypont szerinti kompozicié, amelyben az ojtott
poliolefin olvadasi indexe nagyobb, mint kérUlbelﬁl 0,01
dg/perc - koriilbelil 100 dg/perc 2.16 kg-nal és 190°C-on.

4. A 2. igénypont szerinti kompozicié, amely olyan
poliolefint tartalmaz, melynek olvadasi indexe koriilbeliil 0.05
dg/perc - 25 dg/perc 2.16 kg-nal és 190°C-on.

5. Az 1. igénypont szerinti kompozicid, amely a
2-(hidroxi-etil)-metakrilatot 10 és koriilbelil 25 tomeg? meny-
nyiségben tartalmazza.

6. Az 1. igénypont szerinti kompozicié, amely a 2-
(hidroxi-etil)-metakrilatot 10 és koriilbeliil 20 témeg?® mennyi-

ségben tartalmazza.
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