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Keksintd koskee hiukkasten muodossa olevia
suulakepuristamattomia konsentraatteja,
joiden hiukkasista kukin sis&dlté&d

A) matriksin, joka koostuu olefiinipoly-
meerin tai -kopolymeerin suulakepurista-
mattomasta hiukkasesta, jonka huokoisuus
on vahintdan 15 % onteloiden prosentti-
osuutena hiukkasen tilavuudesta ilmaistu-
na, ja

B) ainakin yhtd lis#8ainetta, pigmenttia

tai téyteainetta tai niiden yhdistelmda
kerrostettuna matriksin A pinnalle ja/tai
sen huokosten sisdan.

Konsentraatteja kdytetdan polyolefiinien

valmistuksessa.

Uppfinningen avser icke-extruderade kon-
centrat i partikelform, varvid varje par-
tikel omfattar:
A) en matris, vilken bestdr av en icke-
extruderad partikel av en olefinpolymer
eller -sampolymexr med en porositet,
uttryckt i procent av partikelns porvolym,
15 %;

B) ett eller flera tillsatsmedel,
eller fyllmedel,

dessa,

hogre &n eller =
pigment
eller kombinationer av
vilka utfdllts pd ytan av matrisen
(A) och/eller inom dess porer.

Koncentraten anvdnds vid framstéllningen

av polyolefiner.
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Lisdaineita, tiayteaineita tai pigmentteja sisaltavia suu-

lakepuristamattomia konsentraatteja

Tamé keksintd koskee ainakin yhtd lisdainetta, pig-
menttid tai tdyteainetta tai niiden yhdistelmda sisé&ltavaa
konsentraattia kaytettavaksi olefiinipolymeerien tai -ko-
polymeerien valmistuksessa, joka konsentraatti on suulake-
puristamattomien hiukkasten muodossa, sekd ndiden konsent-
raattien kayttda olefiinipolymeerien ja kopolymeerien val-
mistuksessa.

On tunnettua, ettd lisdaineiden, pigmenttien ja
tayteaineiden paremman dispergoitumisen saavuttamiseksi
lopullisissa polymeerisissa tuotteissa ja mainittujen lo-
pullisten tuotteiden ominaisuuksien optimoimiseksi on
edullista ja joskus valttamatdéntd lisdtd polymeeriin tay-
teaineita, pigmentteja ja lisaaineita sopivalla tavalla
valmistettujen konsentraattien muodossa.

Mainittuja konsentraatteja saadaan yleensa disper-
goimalla lis#aineita, pigmenttejd ja tdyteaineita suurina
pitoisuuksina aineisiin, jotka ovat niiden polymeerimate-
riaalien kanssa yhteensopivia, joista lopulliset tuotteet
koostuvat. Paremman kayttdétalouden saavuttamiseksi kon-
sentraattien tulisi sis&ltdad mahdollisimman suuri maara
lisdainetta (t&ssi selityksessd kdaytetdan tatd ilmaisua
yleisilmaisuna lisdaineista, pigmenteistd, tayteaineista
tai niiden yhdistelmista sellaisia tapauksia lukuunotta-
matta, joissa edelld mainittu ero on nimenomaan merkitse-
va), samalla kun tehdd&n mahdolliseksi lisdaineen tehok-
kaan dispergoitumisen saavuttaminen laimennettaessa maini-
tut konsentraatit polymeerimateriaaleihin Ilopullisten
tuotteiden aikaansaamiseksi. Tata tarkoitusta varten alal-
la yleimmin kdytetty ratkaisu on ollut lisdaineen suulake-
puristaminen yhdessa sellaisen polymeerin kanssa, joka so-

veltuu yhteen niiden polymeerimateriaalien kanssa, joista
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lopullinen tuote koostuu, ja saada nain pellettien muodos-
sa oleva konsentraatti.

Mainitut pelletit valmistetaan siten, ettd niité
voidaan k&yttaad suoraan polymeereja tuottavissa laitoksis-
sa.

Toisaalta olefiinien polymeroinnin alalla ollaan
nykyisin ottamassa kayttddn erditd prosesseja, joilla voi-
daan tuottaa muodoltaan saanndllisid, erityisesti pallo-
maisia, polymeerihiukkasia, joilla on saadelty kokojakau-
tuma.

Hyvan soluvuutensa ja hienon aineksen puuttumisen
vuoksi mainittuja polymeerihiukkasia voidaan kayttdd suo-
raan polymeereja tuottavissa laitoksissa, ja ne muodosta-
vat taloudellisen vaihtoehdon pellettien kayt6lle. Lisaksi
yhdella ruuvilla varustettuja suulakepuristimia ei ole
suunniteltu ké&sittelemddn nestemdisid tai matalalla sula-
via lisdaineita. Lisdaineen pitoisuuden ollessa suurempi
kuin 5 - 7 paino-% tapahtuu ruuvin luistamista, miké& joh-
taa vaihtelevaan laatuun ja alhaiseen tulokseen suulakepu-
ristimen tuotannossa.

On liséksi muistettava, ettd suulakepuristus johtaa
usein siihen, ettd osa konsentraattien valmistuksessa kay-
tettdvasté lisdaineesta hajoaa ja menee siis hukkaan. Kai-
vataan sen vuoksi suuresti lisdainekonsentraatteja, joita
saadaan suoraan edelld mainituista polymeerihiukkasista ja
jotka siten poistavat suulakepuristusvaiheen tarpeen.

EP-hakemusjulkaisussa 0 290 149 esitetaan ole-
fiinipolymeerihiukkaset, joiden huokoisuus on vahintaan
0,2 cm’/g, edullisesti vahint&&n 0,25 cm’/g, mitattuna ta-
vanomaisella elohopeahuokoisuusmenetelmdlla, ja jotka ky-
kenevat absorboimaan 20 - 35 paino-% nestemdista lisdai-
netta, materiaalin kokonaispainosta laskettuna.

EP-hakemusjulkaisussa 0 197 631 esitetdan mikro-
biosidien konsentraatteja, jotka on saatu saattamalla ter-

moplastiset polymeerihiukkaset, joiden huokoisuus on tyy-
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pillisesti 30 - 70 %, ilmoitettuna ontelotilavuuden perus-
teella, absorboimaan mainitut biosidit nestemaisessa ti-
lassa mé&r&na, joka on 1 - 80 paino-%, laskettuna termo-
plastisten polymeerihiukkasten madrastda. Myds tassid ta-
pauksessa huokoisuus on mitattu tavanomaisella elohopean
absorptiolla.

US-patenttijulkaisussa 3 432 462 puolestaan esite-
tdadan menetelmd, jolla huokoiseen polypropeeniin lisdtdan
tasaisesti pieni mddrd lisdaineita, joka mdard on esimerk-
kien mukaan korkeintaan 0,4 paino-%.

GB-hakemusjulkaisu 863 732 taas koskee menetelmaa
lisdaineiden dispergoimiseksi olefiinipolymeereihin se-
koittamalla mainitut lisdaineet kuohkeassa, paisuneessa
muodossa olevien polymeerihiukkasten kanssa, jauhamalla
polymeerin pehmenemispistettd alemmasssa lampdtilassa ja
sen jalkeen sulattamalla polymeeri, jossa menetelmdssa ei
kuitenkaan valmisteta suulakepuristamattomia konsentraat-
teja.

Tama keksintd tarjoaa erdita konsentraatteja, joita
saadaan suoraan mainituista suulakepuristamattomista poly-
meerihiukkasista ja joilla on konsentraatille valttamattd-
mat ja silta toivotut ominaisuudet, erityisesti seuraavat
ominaisuudet:

1) suuri lisdainesisaltd

2) kyky tuottaa tulokseksi lisdaineiden hyva dis-
pergoituminen, kun konsentraatit laimennetaan valmistetta-
vaan polymeeriin,

3) kéayttokelpoisuus sellaisinaan polymeerejd muun-
tavissa laitoksissa seka

4) hyvad varastoinninkestavyys ja kestavyys kulje-
tuksissa vaurioitumatta.

Lis&ksi, koska tarvetta suulakepuristamiseen el
ole, té&mé&n keksinndén mukaisen konsentraatin kiteisyys ja
sulamislampd ovat pienempia, joten se sulaa alemmassa lam-

pdtilassa kuin vastaava suulakepuristamalla wvalmistettu
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polymeerikonsentraatti. Taman uskotaan helpottavan disper-
goitumista, kun konsentraatti laimennetaan valmistettavaan
polymeeriin.

Tamén keksinnén paamddrand on siksi saada aikaan
yhta tai useampaa lisdainetta, pigmenttid tai tayteainetta
tai niiden yhdistelmda sisdltava konsentraatti kaytettda-
vaksi olefiinipolymeerien tai -kopolymeerien valmistukses-
sa, joka konsentraatti on suulakepuristamattomien hiukkas-
ten muodossa.

Talle keksinndn mukaiselle konsentraatille on tun-
nusomaista ettd, kukin konsentraattihiukkanen sisaltéaa

A) matriisin, joka koostuu olefiinipolymeerin tai
-kopolymeerin pallomaisesta suulakepuristamattomasta hiuk-
kasesta, jonka huokoisuus on vadhintd&n 18 % onteloiden
prosenttiosuutena hiukkasen tilavuudesta ilmaistuna ja mi-
tattuna elohopeahuokoisuusmittarilla paineessa, Jjoka on
jopa 0,25 MPa (2,5 kg/cm® eli 2,5 bar), ja

B) 5 - 50 paino-% konsentraatin kokonaismassasta
laskettuna ainakin yhtd lisdainetta, pigmenttid tai téyte-
ainetta tai niiden yhdistelmad kerrostettuna matriisin A
pinnalle ja/tai sen huokosten sisaéan.

Olefiinipolymeerien ja -kopolymeerien suulakepuris-
tamattomia hiukkasia, joiden huokoisuus onteloiden pro-
senttiosuutena ilmaistuna on v&hintddn 18 % ja jotka muo-
dostavat edelld mainitut matriisit A, myy Himont Italia
S.r.1l. Ilmaisu "suulakepuristamattomat hiukkaset" tarkoit-
taa tdssd kaytettynéd hiukkasia polymeroituina tai kéasitte-
lema&ttomina.

Erityisen sopivia taman keksinnén mukaisten kon-
sentraattien valmistamiseen ovat pallomaiset hiukkaset,
joiden huokoisuus on 18 - 40 %, yleensd 18 - 29 %, esimer-
kiksi 20 - 28 %.

Olefiinipolymeereina, joista hiukkaset koostuvat
tulevat edullisesti kysymykseen C, ,,~alfa-olefiinien kitei-

set homopolymeerit, erityisesti polypropeeni, jonka iso-
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taktisuusluku on suurempi kuin 90, polyeteeni ja kiteiset
kopolymeerit, joita propeeni muodostaa eteenin ja/tai yh-
den CH,=CHR-olefiinin kanssa, jossa R on 2 - 8 hiiliatomia
sisdltava alkyyliryhmd, ja jotka sisaltavat yli 85 paino-%
propeenia. Edullisesti edelld mainituista olefiinipolymee-
reista valmistettujen pallomaisten hiukkasten pinnan ala
(B.E.T.) on 10 - 20 m?’/g ja keskimddrdinen l&pimitta on
50 - 7000 um, samalla kun huokosten tilavuusjakautuma on
sellainen, ettd yli 90 % huokosista on lapimitaltaan yli
1000 nm.

Termejd "lisdaineet", "tayteaineet" ja "pigmentit"
kadytetddn tallad alalla aineista, joita lisdtdan polymee-
reihin niiden valmistuksen aikana.

Nimenomaan termi "lisdaine" tarkoittaa tavallisesti
alla lueteltuja aineryhmia:

1) Stabilaattorit

Esimerkkeja stabilaattoreista ovat

A) haponkestavyytta antavat aineet, kuten esimer-
kiksi stearaatit, karbonaatit ja synteettinen hydrotal-
kiitti,

B) valostabilaattorit, esimerkiksi "UV-valoa absor-
boivat aineet", kuten bentsofenonit, bentsotriatsolit,
hiilimusta, "vaimennusaineet", Jjoina kaytetddn yleensa
orgaanisten yhdisteiden Ni-komplekseja, ja HALS:t
(Hindered Amine Light Stabilizers), ts. estetty amiini-
valostabilaattorit;

C) antioksidantit, esimerkiksi fenolit, fosfiitit,
fosfoniitit ja yhdisteet, jotka ovat synergistisiad antiok-
sidanttien kanssa, kuten tioesterit ja ticeetterit, seka

D) lampdstabilaattorit.

2) Valmistuksessa kaytettavat apuaineet ja muunto-

aineet
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Esimerkkeja edella mainituista lisdaineista ovat

E) kiteytymisytimid muodostavat aineet, esimerkiksi
dibentsylideenisorbitoli, orgaaniset karboksyylihapot ja
niiden suolat, kuten adipiini- ja bentsoehappo seka nat-
riumbentsoaatti ja -adipaatti,

F) liukuaineet, kuten esimerkiksi erukamidi ja
oleamidi,

G) tarttumista estavat aineet, kuten esimerkiksi
piidioksidi ja synteettiset zeoliitit,

H) voitelevat ja antistaattiset aineet (esimerkiksi
glyseryylimonostearaatti, vahat Jja parafiinidljyt seka
etoksyloidut amiinit), muotista irrotusta helpottavat 1li-
sdaineet ja juoksua parantavat aineet,

I) moolimassaa ja reologisia ominaisuuksia paran-
tavat aineet, kuten peroksidit,

J) kytkentdaineet,

K) silikonidljyt ja muut piiperustaiset lisdaineet,

L) palamista hidastavat aineet ja syttymistd esta-
vat lisdaineet,

M) solustusaineet,

N) pehmittimet,

0) sameutta estavat aineet ja

P) biosidiset aineet.

Tayteaineisiin kuuluvat esimerkiksi talkki, karbo-
naatit ja kiilteet. Pigmentteihin kuuluu orgaanisia ja
epdorgaanisia aineita, kuten esimerkiksi hiilimusta, TiO,,
kromioksidit ja ftalosyaniinit. Myds vdriaineet kuuluvat
tamian keksinnén piiriin, kun se on laajimmillaan.

Eraita k3yttdtarkoituksia varten saattaa olla toi-
vottavaa valmistaa konsentraatteja, jotka sisdltavat edel-
14 mainittujen lisdaineiden, tdyteaineiden ja pigmenttien
yhdistelmid, kuten esimerkiksi erilaisten stabilaattorei-
den tai tdyteaineiden ja pigmenttien yhdistelmia.

Niiden aineiden fysikaalisesta olomuodosta riip-

puen, Jjoita lisdaineina, pigmentteind tai tayteaineina
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kaytetddn, konsentraattien valmistusmenetelmaa voidaan
muunnella eri tavoin.

Kiytettiessd nestemdisisd aineita huoneen lampdti-
lassa ne voidaan lisdtd konsentraattien polymeerihiukkas-
matriisiin sellaisinaan tai sopivien laimennusaineiden
kera.

Kiytettdessd aineita, jotka sulavat sen polymeerin
pehmenemispistettd alemmassa lampdtilassa, josta konsent-
raattien matriisi koostuu, mainitut aineet voidaan lisata
sulassa tilassa.

On edullista kaytt&da sellaisia aineita, jotka ovat
nestemdisid tai joiden viskositeetti on sulatettuna alle
1 Pas (10 P). Jos lisdaineina, tAyteaineina tai pigment-
teind olevat aineet ovat kiinteitd ja niilld on korkea
sulamispiste, mainitut aineet voidaan lis&td polymeeri-
hiukkasiin jauheen muodossa nestemdisid kostuttavia ja
pinta-aktiivisia aineita, kuten parafiinidéljyjéd ja neste-
maisiad etoksyloituja amiineja, kayttden hyvan adheesion
saavuttamiseksi. On edullista k&ayttdad jauheita, joiden
hiukkaskoko on alle 10 um.

Joka tapauksessa taman keksinndén mukaisia konsent-
raatteja voidaan valmistaa hyvin yksinkertaisella tavalla
sybttamdllad matriisipolymeerihiukkaset ja ainakin yksi
lis3aine, pigmentti tai t&dyteaine tai niiden yhdistelma
normaaliin jauheille tarkoitettuun sekoittimeen ja sekoit-
tamalla niitd haluttu aika.

Edullisia sekoittimia ovat sellaiset, joissa nopeus
vaihtelee noin 150 kierroksesta/minuutti (sellaisten se-
koittimien tapauksessa, joiden sisdtilavuus on noin 130
litraa) jopa 500 kierrokseen/minuutti (sellaisten sekoit-
timien tapauksessa, joiden sisdtilavuus on pienempi, kor-
keintaan noin 10 litraa) ja joiden lampdtilaa voidaan saa-
dells. Lammdnsdatimelld varustettujen sekoittimien kayttd

on erityisen suositeltavaa nesteiden ja sulatettavissa
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olevien aineiden viskositeetin optimoimiseksi ja sdatele-
miseksi.

Tavallisesti, jotta saadaan aikaan taman keksinnén
mukaisia konsentraatteja parhain tuloksin, muutaman minuu-
tin viipymisajat sekoittimessa ovat riittavia.

Konsentraattien valmistus voi tapahtua jatkuvatoi-
misesti tai epajatkuvasti.

Sekoittimet varustetaan suihkusy6ttdlaitteilla nes-
teiden sydttamiseksi ja suppilosydttdlaitteilla kiinteiden
aineiden sydttamiseksi. Aineet, jotka voidaan sydttda su-
lassa tilassa, sulatetaan tavallisesti autoklaaveissa ty-
pen alla.

Toimittaessa edelld mainittujen menetelmien mukai-
sesti voidaan saavuttaa lisdaineiden, pigmenttien tai tay-
teaineiden tai niiden yhdistelmien pitoisuuksia, joiden
suuruus on jopa 20 - 30 paino-% konsentraatin kokonaismas-
sasta laskettuna. On selvdd, ettd mainitut maksimiarvot
eivat ole ehdottomia, koska kaytettdessa esimerkiksi tay-
teaineita, joiden ominaispaino on suuri, voidaan saavuttaa
noin 50 paino-%:n pitoisuuksia. Pitoisuuden minimiarvo
riippuu kaytettdvista lisdaineista, tayteaineista tai pig-
menteistd (tai niiden yhdistelmistd) ja lopputuotteisiin
haluttavasta niiden pitoisuudesta. Joissakin tapauksissa
on mahdollista, etta pitoisuus on 5 paino-% konsentraatin
kokonaismassasta laskettuna.

Pitoisuuden viitteelliset optimiarvot ovat 10 pai-
no-%:n ja 30 paino-%:n valilla konsentraatin kokonaismas-
sasta laskettuna.

Niin kuin edelld mainittiin, polymeerihiukkasille
taman keksinndén mukaisten konsentraattien aikaansaamiseksi
kerrostettavat aineet kerrostuvat itse hiukkasille ja/tai
niiden huokosten sisdén.

Edelld kuvatuin menetelmin on mahdollista valmistaa

konsentraatteja jopa 100 %:n saannoilla kaytettdvien lisa-
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aineiden, tdyteaineiden tai pigmenttien (tai niiden yhdis-
telmien) mukaan laskettuna.

Seuraavat esimerkit esitetdd@n tamdn keksinnén va-
laisemiseksi mutta ei rajoittamiseksi.

Esimerkeissd mainittujen polymeerien ja konsent-
raattien ominaisuudet on madritetty seuraavin menetelmin:

Isotaktisuusluku: Se osuus polymeerista painopro-
sentteina, joka ei liukene ksyleeniin huoneen lampdétilassa
(25 °C) (ja joka vastaa pohjimmiltaan kiehuvaan n-heptaa-
niin liukenematonta osaa polymeerista painoprosentteina) .

MIL (sulaindeksi): ASTM D 1238, ehto L

Pinnan ala: B.E.T. (kaytetty laitteisto Sorptomatic
1800, C. Erba)

Irtotiheys: DIN 53 194

Huokoisuus onteloiden prosenttiosuutena ilmaistuna
middritetddn paineessa tapahtuvan elohopean absorption
avulla. Absorboituneen elohopean tilavuus vastaa huokosten
tilavuutta.

Kdytettava laite on dilatometri, jossa on kalibroi-
tu kapillaari (halkaisija 3 mm) C D3 (C. Erba) ja joka yh-
distetddn elohopeasdiliddn ja suuren alipaineen muodosta-
vaan kiertopumppuun (1 x 1072 mbar) .

Punnittu m&&r4 (noin 0,5 g) naytettd laitetaan di-
latometrin sisddn. Sen j&lkeen laitteistoon imetddn suuri
alipaine (< 13,3 Pa eli < 0,1 mmHg) ja se jdtetdan seiso-
maan noin 10 minuutin ajaksi. Dilatometri yhdistetdan sit-
ten elohopeasdiliddn ja metallin annetaan virrata hitaas-
ti, kunnes se saavuttaa kapillaariin 10 cm:n korkeudelle
merkityn tason. Venttiili, joka yhdist&a dilatometrin va-
kuumipumppuun, suljetaan ja laitteisto paineistetaan ty-
pelld (0,25 MPa eli 2,5 bar eli 2,5 kg/cm?). Paineen vaiku-
tuksesta elohopea tunkeutuu huokosiin, ja mitd suurempi
aineen huokoisuus on, sit& enemmdn elohopeataso laskee.
Kun kapillaarista on mitattu se uusi taso, johon elohopea

on pysdhtynyt, huokosten tilavuus lasketaan seuraavasti:
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10
V = nr?’.Ah, jossa r on kapillaarin s&de cm:ind ja Ah on
elohopeapatsaan alku- ja lopputason valinen ero cm:ina.

Naytteen tilavuus saadaan seuraavasti:

P1 - (P2 -P)

V1

D

jossa

P on naytteen massa grammoina,

Pl on dilatometrin ja elohopean yhteen laskettu
massa grammoina,

P2 on dilatometrin, elohopean ja ndytteen yhteen
laskettu massa grammoina ja

D on elohopean tiheys (joka 25 °C:ssa omn
13,546 g/cm?®).

Huokoisuus prosentteina saadaan seuraavasti:

100 -V

Vi

Konsentraattia on parempi seuloca 10 minuuttia seu-
lalla, jonka silmakoko on 1 mm, konsentraatin saannon
kontrolloimiseksi suhteessa sydtettyyn lisdainemddraan,
erityisesti viimeksi mainitun ollessa kiinted. Nain mat-
riisipolymeerihiukkasille kerrostumaton lisdaine saadaan
poistetuksi.

Esimerkki 1

Henshel-pikasekoittimeen, jonka lampétila pidetdéan
sdidtimelld noin 70 °C:na, syOtetdan 7 kg kiteisid polypro-
peenihiukkasia (isotaktisuusluku, II, noin 97), Jjoiden
keskimiddrdinen lapimitta on 2 mm, huokoisuus 25 %, pinnan
ala 13 m?/g ja irtotiheys kaadettuna 0,36, ja sekoitinta
kdytetddn 3 minuuttia nopeudella 500 kierrosta/minuutti.

Sen jalkeen sekoittimeen, jossa lampdtila on 70 °C, suih-
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kutetaan 3 kg Atmer 163:a [etoksiamiinia, jonka kaava on
N,N'-bis(2-hydroksietyyli)-C;;.;s-alkyyliamiini].

Atmer 163 on antistaattisena aineena kaytettava
etoksiamiini. Viiden minuutin sekoituksen jalkeen saadaan
konsentraatti, joka sisdltdd 30 paino-% Atmer 163 etok-
siamiinia.

Saanto sydtetyn lisdaineen mukaan laskettuna on
100

o\°

Esimerkki 2

Lodige-sekoittimeen, jonka lampdbtila on pidetdan
sdatimelld samana kuin huoneen lampdtila, lisataan 18 kg
samaa polymeeria kuin esimerkissd 1 ja noin 30 sekunnin
kuluttua 2 kg Luperox 101l:td [2,5-dimetyyli-2,5-bis(t-bu-
tyyliperoksi) heksaanial .

Sekoitusnopeus on 150 kierrosta/minuutti. Viiden
minuutin kuluttua konsentraatti poistetaan sekoittimesta
ja sen havaitaan sisdltdvén 20 paino-% Luperox 101 -perok-
sidia. Saanto sydtetyn lisdaineen mukaan laskettuna on
100

o\°

N&din saatava konsentraatti laimennetaan kiteiseen
polypropeeniin (II = 97 %), jonka MIL on 0,4 g/10 min, si-
ten, ettd sen pitoisuudeksi tulee 0,3 paino-% jauheille
tarkoitettua tehokasta Henshel GEN/MEC Turbo 10 -sekoitin-
ta kayttden. T&lla tavalla saatava seos suulakepuristetaan
kahdella ruuvilla varustetussa suulakepuristimessa
250 °C:ssa (sulatteen lampodtila), jolloin saadaan rakeita,
joiden MIL on 10,1 g/10 min.

Esimerkki 3

Lodige-sekoittimeen, jonka lampdtila pidetaan saa-
timelld noin 70 °C:na, sydtetdan 16 kg sattumanvaraista
propeeni-eteenikopolymeeria, joka sisdltda 2,2 paino-%
eteenid ja jonka huokoisuus on 23 %, pinnan ala 10 m?*/g ja
irtotiheys kaadettuna 0,37, ja sekoitinta kaytetddn 5 mi-

nuuttia nopeudella 150 kierrosta/minuutti.
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Sen 7jalkeen sydtetddn noin 80 °C:n lampdtilassa
4 kg Tinuvin 770:té& [bis(2,2,6,6-tetrametyyli-4-piperidyy-
1i)sebasaattial, joka on sulatettu etukdteen 120 °C.ssa.
Viiden minuutin kuluttua sekoitin jdahdytet&ddn ja konsent-
raatti poistetaan siitd. Konsentraatti sisaltdd 20 paino-%
sebasaattia. Saanto sydtetyn lisdaineen mukaan laskettuna
on 100 %.

N&in saatava konsentraatti laimennetaan jauheille
tarkoitetussa sekoittimessa kiteiseen polypropeeniin (II =
97), jonka MIL on 1,8 g/10 min, siten, ettd sen pitoisuu-
deksi tulee 2 paino-%. Tulokseksi saatavasta seoksesta
valmistetaan sitten kalvo Plasticizer MK II LAB -suulake-
puristuslinjaa kdyttden ja saadaan kalvoja, joiden paksuus
on 60 um.

Kalvoja vanhennetaan valossa saankestdvyysmittauk-
siin tarkoitetussa Atlas C 65 -laitteessa yhdessa kalvojen
kanssa, jotka saadaan samalla menetelmdlld mutta kaytta-
malld kiteisessé polypropeenissa lisdaineena suulakepuris-
tamalla muodostettua konsentraattia. Suulakepuristettu
konsentraatti valmistettiin toteuttamalla suulakepuristus
kahdella ruuvilla varustetussa suulakepuristimessa
220 °C:ssa Jja k&yttaéamalla seosta, joka sis8lsi Tinuvin
770:t& ja samaa polymeeria, jota kaytettiin suulakepuris-
tamattoman konsentraatin valmistamiseen, sellaisina maari-
na, ettd Tinuvin 770-sebasaatin pitoisuus suulakepuriste-
tussa konsentraatissa oli sama kuin suulakepuristamatto-
massa konsentraatissa.

Sd&nkestivyystestissa kaytettavat olosuhteet ovat
seuraavat: kvartsi-boorisilikaattisuodatin; mustan panee-
lin lampdtila 63 °C; valotussykli, kuivuus-sadesykli 102 -

Q

18 min; kosteus 60 %.
Sellaisissa olosuhteissa kummankin kalvotyypin me-
kaaniset ominaisuudet (vetolujuus ja murtovenymd) olivat

1000 tunnin kuluttua heikentyneet 50 %.
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Esimerkki 4

Lodige-sekoittimeen, jonka lampdtila pidetdan saa-
timelld noin 70 °C:na, sydtetddn 17,65 kg pallomaisten
hiukkasten muodossa olevaa polypropeenia, jonka karakte-
ristiset ominaisuudet ovat muuten samat kuin esimerkin 1
mukaisella polypropeenilla, mutta huokoisuus on 29 %, ja
sekoitinta k&ytetd&n 5 minuuttia nopeudella 150 kierros-
ta/minuutti.

Sen jalkeen sekoittimeen sydtetdan 1850 g neste-
midistd stabilaattoriseosta, Jjonka lampdtila pidetaan
120 °C:na.

Seos on valmistettu erikseen sekoittamalla keske-
naan

500 g Irganox 1010:ta,

250 g Irganox 1076:tha,

600 g Sandostab P-EPQ:ta ja

50 g OB 55/AT -parafiinidéljya (ROL).

Nelj&n minuutin kuluttua lisdaineiden lisdyksen
padttymisestd seokseen sybtet&én 500 g kalsiumstearaattia,
sitd sekoitetaan 10 minuuttia ja nain saatava konsentraat-
ti poistetaan sitten sekoittimesta. Mainittu konsentraatti
sisdltd4 yhteensd 11,75 paino-% lisdaineita.

Irganox 1010 ja 1076 ovat fenolisia antioksidantte-
ja, joita myy Ciba Geigy ja joiden kaavat ovat vastaavasti
pentaerytritolitetra[3-(3,5-di-t-butyyli-4-hydroksifenyy-
li)propionaatti] ja oktadekyyli-3-(3,5-di-t-butyyli-4-hyd-
roksifenyyli)propionaatti.

Sandostab P-EPQ on Sandozin myymd tuote ja koostuu
padasiallisesti fosfoniitista, jonka kaava on tetra(2,5-
di-t-butyylifenyyli)-4,4-difenyleenidifosfoniitti

Esimerkki 5

Henshel-sekoittimeen, jonka lampdtila pidetaan saa-
timelld noin 70 °C:na, sydtetddn 8,75 kg samanlaisia poly-
meerihiukkasia kuin esimerkissd 4 ja niitd sekoitetaan 5

minuuttia.
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Sen jalkeen syotetddn 250 g Atmer 163 -etoksiamii-
nia (jota kéaytetdédn tdssd tapauksessa kostutusaineena) ja
2 minuuttia mydhemmin 1 kg Millard 3905 -dibentsylideeni-
sorbitolia, jota valmistaa Milliken.

Viiden minuutin sekoituksen (70 - 80 °C:ssa) jal-
keen saatava konsentraatti poistetaan sekoittimesta. Seu-
lonnan jdlkeen lisdainesisaltd on 9,5 paino-%. Saanto syd-
tetyn lisdaineen mukaan laskettuna on 95 %.

Edelld mainittu konsentraatti laimennetaan jauheil-
le tarkoitettua sekoitinta k&yttden sattumanvaraiseen pro-
peeni-eteenikopolymeeriin, joka sisdltdd 2,5 % eteenid ja
jonka kiteytymislampdtila (DSC) on 98 °C, siten, ettad sen
pitoisuudeksi tulee 5 paino-%.

Ruiskuttamalla ndin saatava seos paineella saatiin
noin 1 mm paksuja levyja. Tuloksena oleva kiteytymislampd-
tila on 110,7 °C.

Kdyttédmallad samaa menetelmdd, mutta laimentamalla
suulakepuristettu dibentsylideenisorbitolikonsentraatti
saavutetaan kiteytysmislampdtila 110,3 °C.

Esimerkki 6

Kaytetdsn esimerkin 5 mukaista menettelytapaa ja
esimerkin 5 mukaisia aineosia, paitsi ettad kaytetaan
15,5 kg polymeerihiukkasia, kostutusaineena 500 g OB 55/AT
-parafiini®dljyd ja dibentsylideenisorbitolin tilalla 4 kg
IMI/L -talkkia (IMI).

Tulokseksi saatava konsentraatti sis&ltda 16 pai-
no-% talkkia, ja saanto on seulonnan jalkeen 80 %.

Esimerkki 7

Kiaytetdan esimerkin 5 mukaista menettelytapaa ja
esimerkin 5 mukaisia aineosia, paitsi etta kaytetaan
8,75 kg polymeerihiukkasia, dibentsylideenisorbitolin ti-
lalla 1 kg Sicotan K 211 1 -kadmiumkeltaista (BASF) ja
kostutusaineena 250 g Atmer 163 -etoksiamiinia.

Tulokseksi saatava konsentraatti sisaltda 10 pai-

[*)

no-% pigmenttid, ja saanto on seulonnan jalkeen 100 %.
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Esimerkki 8

Kaytetddn esimerkin 7 mukaista menettelytapaa ja
esimerkin 7 mukaisia aineosia, paitsi ettd kaytetaddn fta-
losyaniinipohjaista orgaanista Sandorin 2 GLS -pigmenttia.

Saadaan konsentraatti, joka sisdltda 9,5 paino-%
pigmentti&, saannon ollessa noin 90 % seulonnan jalkeen.

Kaikissa esimerkeissa saatavat suulakepuristamatto-
mat konsentraatit ovat pallomaisten hiukkasten muodossa,
joilla on kuiva ulkondkd ja joiden soluvuus on 9 - 12 se-
kuntia.

Soluvuus maaritetddn sen ajan perusteella, jonka
100 g polymeeria tarvitsee soluakseen suppilon lapi, jonka
ulostuloaukon halkaisija on 9,5 mm ja jonka seinamien kal-

tevuuskulma on 20° pystysuoraan nahden.
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Patenttivaatimukset

1. Ainakin yhtd lisdainetta, pigmenttid tai tayte-
ainetta tai niiden vyhdistelm&d sisdltava konsentraatti
kaytettavaksi olefiinipolymeerien tai -kopolymeerien val-
mistuksessa, joka konsentraatti on suulakepuristamattomien
hiukkasten muodossa, t unnet t u siita, ettd kukin
konsentraattihiukkanen sisaltaa

A) matriisin, joka koostuu olefiinipolymeerin tai
-kopolymeerin pallomaisesta suulakepuristamattomasta hiuk-
kasesta, jonka huockoisuus on vahintddn 18 % onteloiden
prosenttiosuutena hiukkasen tilavuudesta ilmaistuna ja mi-
tattuna elohopeahuokoisuusmittarilla paineessa, joka on
jopa 0,25 MPa (2,5 kg/cm? eli 2,5 bar), ja

B) 5 - 50 paino-% konsentraatin kokonaismassasta
laskettuna ainakin yhtéd lisdainetta, pigmenttid tai tayte-
ainetta tai niiden yhdistelmda& kerrostettuna matriisin A
pinnalle ja/tai sen huokosten sisaan.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen konsentraatti,
tunnettu siitd, ettd matriisi A on pallomainen
hiukkanen, jonka huckoisuus on 18 - 40 %.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen konsen-
traatti, tunnettu giitd, ettda polymeeri, josta
matriisi A koostuu, on kiteinen polypropeeni, polyeteeni
tai kiteinen kopolymeeri, jonka propeeni on muodostanut
eteenin ja/tai yhden CH,=CHR-olefiinin kanssa, jossa R on
2 - 8 hiiliatomia sisaltava alkyyliryhmd, ja joka kopoly-
meeri sisdltda yli 85 paino-% propeenia.

4. Jonkin patenttivaatimuksista 1 - 3 mukainen kon-
sentraatti, tunne¢ttu siitd, ettd se sisaltaa
10 - 30 paino-% komponenttia B konsentraatin kokonaismas-
sasta laskettuna.

5. Jonkin patenttivaatimuksista 1 - 3 mukainen kon-

sentraatti, tunnettu siitd, ettd lisdaineet voi-
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vat olla stabilaattoreita, valmistuksessa kaytettavid apu-
aineita tai muuntoaineita.

6. Patenttivaatimuksen 5 mukainen konsentraatti,
tunnettu siitd,ettd stabilaattorit voivat olla ha-
ponkestadvyyttd antavia aineita, valostabilaattoreita tai
antioksidantteja.

7. Patenttivaatimuksen 5 mukainen konsentraatti,
tunnet¢tu siitd, ettd valmistuksessa kaytettavat
apuaineet ja muuntoaineet voivat olla kiteytymisytimid
muodostavia aineita, liukuaineita, tarttumista estavia ai-
neita, voitelevia ja antistaattisia aineita, moolimassaa
ja reologisia ominaisuuksia muuntavia aineita, kytkentaai-
neita, silikonié®ljyja ja muita piiperustaisia lisaaineita,
palamista hidastavia aineita ja syttymistd estdvid lisdai-
neita, solustusaineita, pehmittimi&, sameutta estavid ai-
neita tai biosidisia aineita.

8. Mink& tahansa patenttivaatimuksista 1 - 7 mu-
kaisten konsentraattien k&ayttd olefiinipolymeerien ja

-kopolymeerien valmistuksessa.



10

15

20

25

30

35

18

Patentkrav

1. Koncentrat, som innehdller atminstone ett till-
satsmedel, pigment eller fyllnadsmedel eller en kombinati-
on av dessa, fo6r anvandning vid framstdllning av olefinpo-
lymerer eller -sampolymerer, vilket koncentrat ar i form
av icke-extruderade partiklar, k d n n e t e ¢ kn a t
darav, att varje koncentratpartikel omfattar

A) en matris, vilken bestar av en sfdrisk icke-ext-
ruderad partikel av en olefinpolymer eller -sampolymer och
med en porositet, som &r atminstone 18 %, uttryckt i po-
rernas procentandel av partikelns volym och mdtt med hjalp
av en kvicksilverporositetsmatare vid ett tryck, som &r
till och med 0,25 MPa (2,5 kg/cm® eller 2,5 bar), och

B) 5 - 50 vikt-%, berdknat pa den totala massan av
koncentratet, av Aatminstone ett tillsatsmedel, pigment
eller fyllnadsmedel eller en kombination av dessa, som ut-
fallts pd ytan av matrisen A och/eller inom dess porer.

2. Koncentrat enligt patentkrav 1, k anne -

t ecknat darav, att matrisen A a4r en sfarisk parti-

o\°

kel, vars porositet a&r 18 - 40

3. Koncentrat enligt patentkrav 1 eller 2, k & n -
netecknat darav, att polymeren, av vilken matri-
sen A bestdar, ar en kristallin polypropen, en polyeten el-
ler en kristallin sampolymer av propen med eten och/eller
en CH,=CHR-olefin, vari R ar en alkylgrupp med 2 - 8 kola-
tomer, och vilken sampolymer innehdller &ver 85 vikt-%
propen.

4. Koncentrat enligt nagot av patentkraven 1 - 3,
kdnnetecknat darav, att det innehaller 10 - 30
vikt-% av komponent B, berdknat pa den totala massan av
koncentratet.

5. Koncentrat enligt ndgot av patentkraven 1 - 3,
k @&nnetecknat darav, att tillsatsmedlen kan
vara stabilisatorer, framst&dllningshjdlpmedel eller modi-

fieringsmedel.
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6. Koncentrat enligt patentkrav 5, k a nn e -
t ecknat darav, att stabilisatorerna kan vara medel
som ger bestdndighet mot syra, ljusstabilisatorer eller
antioxidanter.

7. Koncentrat enligt patentkrav 5, k &nn e -
t e c knat darav, att framstédllningshjalpmedlen och
modifieringsmedlen kan vara medel som bildar kristal-
lisationskdrnor, slirmedel, medel som férhindrar adhesion,
smdrjande och antistatiska medel, medel som modifierar
molmassan och de reologiska egenskaperna, kopplingsmedel,
silikonoljor och andra tillsatsmedel som baserar sig pa
kisel, medel som férhindrar férbrdnning och tillsatsmedel
som fdérhindrar tandning, cellformningmedel, mjukningsme-
del, medel som férhindrar grumling eller biocidala medel.

8. Anvandning av ett koncentrat enligt nagot av
patentkraven 1 - 7 vid framstéllning av olefinpolymerer

och -sampolymerer.
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