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(54) Széles moéltémeg-eloszlasi, nagymolekulaju polipropilén
KIVONAT
Nagymolekulaji kopolimer etilén- és propilénmonome- tében, melynél a polimerizaciét két reakciofokozatban
rekbdl, melynek etiléntartalma 1-10 tomeg%, MFR folytatjak le, ahol az elsd fokozatban a szuszpenzié ko-
(230/5) olvadasi indexe <5 dg/min és moltomeg- zege egyben a monomer, és az elsé fokozatban
eloszlasa 620 kozott van. A talalmény targya még elja- 400-700 ml/g viszkozitasi polipropilént és az Osszes
ras a kopolimer elBallitasara katalizator, szerves alumini- polimer 20-80% részét allitjak eld.

umvegyiilet (B) és szerves sziliciumvegyiilet (C) jelenlé-
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A talalmany etilén- és propilénmolekulakbdl a1l6 nagy-
molekuldji kopolimerizatumokra vonatkozik, melyek
etiléntartalma 1-10 témeg%.

A talalméany targya tovabba eljaras ezeknek a poli-
merizatumoknak el84llitisara, valamint sajtolt alakza-
tok, csGidomok, lireges testek és lemezek az emlitett
polimerizatumokbol.

A DE-A-40 19053 szamu szabadalmi dokumen-
tumbdl széles moltomeg-eloszlasi homopolimerek jol
ismertek. Ezeket a homopolimereket csak nagy rafordi-
tassal lehet csovekkeé feldolgozni. Az igy el@allitott cs6-
vek azonban hétranyos modon igen térékenyek és érdes
feliilettel rendelkeznek, kovetkezésképpen ezek a cso-
vek a gyakorlatban t6bbé nem hasznélhatok.

Az EP—A-573 862 szamn szabadalmi dokumentum
eljarast ismertet polipropilén eléallitasira, melynek mol-
tomegeloszlasa M,,/M, >20 és j6 megmunkalasi tulajdon-
saggal rendelkezik. Az olvadasi index 2 dg/min; a belsé
viszkozitis 280 ml/g. Az igy leirt polipropilént gazfazisu
polimerizaciéval allitjak elé. Az EP-A-573 862 1-4.
példéi széles eloszlasi homopolipropilénpor elallitasat
ismertetik. Az M/M,, polidiszperzitds ugyan egyik pél-
daban sincs beadva, a belsd viszkozitds adatai alapjan
(800 ml/g és 67 ml/g) az els6 és a masodik fokozatban
igen nagy moltémegeloszlasra lehet kovetkeztetni.

A technika 4114s4bol (EP—A-573-862) ismert elja-
rasokat reprodukaltuk, hogy az anyagok tulajdonsagait
megvizsgalhassuk. Azt talaltuk, hogy valamennyi
nyersanyag korlatozott megmunkalasi minéség mellett,
kapcsolédva anyaginhomogenitassal nagymértékd toré-
kenységet mutatott. A polipropiléncsovek el8allitasara
valamely szokésos extrizids eljarasban nem volt lehet6-
ség, mivel az olvadék viszkozitasa nem volt kielégitd.

Talalmanyunk kidolgozasédhoz azt a feladatot tiiz-
tikk ki, hogy olyan javitott formazomasszat talaljunk,
amellyel a szokasos gyartasi eszkoézokkel olyan csove-
ket lehessen elGallitani, melyek csekély mértékd toré-
kenység és sima feliilet mellett kiegészit6leg megfeleld
nyujthatosaggal és keménységgel rendelkeznek kivalo
1d6allosag mellett.

Ezt a feladatot a bevezetGben emlitett minéségl ko-
polimerizatumokkal oldottuk meg, melyek meghataro-
zott jellemz6i abbdl éallnak, hogy olvadasi indexiik
MFR (230/5)<2 dg/perc és M,/M, moltomegeloszla-
suk 6—20 kozott van.

Meglepd médon azt tapasztaltuk, hogy a talilma-
nyunk szerinti propilén/etilén kopolimerizatumok a szo-
kasos gyértasi eszkozokkel olyan csovekké dolgozha-
tok fel, melyek sima késztermékfelilettel, j0 megmun-
kalasi minGséggel, magas itésallosaggal rendelkeznek
megfelel6 keménység és 1d6allosag mellett.

A talalmany propilén/etilén kopolimerizatumok el6-
allitdsi eljarasara is vonatkozik, propilén és etilén kopo-
limerizacidjaval, adott esetben egy tovabbi, 420 szén-
atomos 1-olefinnel, szuszpenziéban, 30—150 °C kozot-
ti hémérsékleten, 10~100 bar nyoméson, 30 perc és
6 ora kozotti idGtartam alatt, a kereskedelemben kapha-
t6 katalizdtor (példdul a Montell Mailand Italien cég
FT4S katalizatora), valamely szerves aluminiumvegyii-
let (B) és adott esetben valamely szerves sziliciumve-
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gyiilet (C) jelenlétében. Az eljarast az jellemzi, hogy a
polimerizaciot két reakciofokozatban visszitk végbe,
melynél az els6 fokozatban a szuszpenzidkozeg mind a
monomer-, mind a szuszpenziékozeg is lehet, és igy az
els6 reakciofokozatban 500-1400 ml/g viszkozitasu po-
lipropilént és az 6sszes polimer 20—80% részét allitjuk
el8, melynél a masodik reakci6fokozat utan az osszes
polimer 400—700 ml/g viszkozitast és 6—20 M,/M,
polidiszperzitast mutat fel.

Az els6 reakciofokozatban 5001400 ml/g viszkozi-
tasi nagymolekulaji terméket és az Osszes polimer
20—-80 tdmeg%, eldnydsen 45-75 tdmeg% részét, kiilo-
ndsen elénydsen 48—65 tomeg% részét allitjuk eld,
mig a masodik reakci6fokozatban 200—400 ml/g visz-
kozitdsi kismolekuldju terméket és egy 80-20 to-
meg%, elénydsen 55-25 tomeg%, kiilondsen elényd-
sen 5235 tomeg% részt allitunk eld.

A polimerizaciét Ggynevezett tombpolimerizacios
eljarassal (bulkprocess) két lépcsGben folytatjuk le,
melynek sordn a monomer, a propilén egyidejileg kiin-
dulasi anyag és szuszpenziokozeg.

A taldlmény szerinti eljarast mint kétlépcsds polime-
rizaciot eldpolimerizacidval vissziik végbe. Mind az
elsé és a masodik reakciolépést, mind az elGépolime-
riziciot is nem folyamatos és folyamatos ilizemeltetési
eljarassal valositjuk meg. Elényben részestil a folyama-
tos lizemeltetés.

A B és C komponenseket az elSpolimerizacio el6tt
egymassal dsszekeverjiik, és utana a katalizatorral érint-
keztetjiik. Az aktiv komponensek jelenlétében propi-
1ént szuszpenzidban vagy tombpolimerizacidval el3po-
limerizalunk. Az elGpolimerizaciot elényosen folyé-
kony monomerben vissziik végbe. A folyamat idGtarta-
ma 4-10 perc, az elGpolimerizacidé héfoka 10-25 °C.

Ezutan az elépolimerizidtumot a polimerizaci6 elsé
reakciofokozatdba visszilk, és folyékony propilénben,
55-100 °C hémérsékleten, 0,5—3,5 ora hosszat polime-
rizélunk. 2,5-4 1 folyékony propilén/kg polipropilén,
elényésen 3,3 1 folyékony propilén/kg polipropilén fa-
zisaranyt allitunk be. Az els6 reakcidfokozatba folya-
matosan etilént adagolunk, ezzel a folyékony fazisban
0,1-20 tomeg%, elénydsen 0,1-10 témeg% C,-kon-
centriciot allitunk be. A moltémeg szabalyozasahoz
hidrogént adagolunk.

Az elsé reakcidfokozat utan a tobbfazisi rendszert
a masodik reakcidlépcsébe vezetjik, és ott 55-100 °C
hémeérsékletnél polimerizalunk. A masodik reakciofo-
kozat egy masodik reaktorban megy végbe. Ott 1-2,51
folyékony propilén/kg polipropilén, elényosen 1,9 1 fo-
lyékony propilén/kg fazisarany beallitisara keriil sor.
A talalmany értelmében elny6s, ha az itt leirt eljaras-
nal a kiilonbdz6 fazisaranyokat mindkét reaktorban be-
allitjuk. A fent leirtakhoz hasonldan etilént és H,-t ada-
golunk.

A hémérsékletek, hidrogénkoncentraciok és etilén-
koncentraciok mindkét reaktorban azonosak vagy kii-
16nbdz6k lehetnek. Megfeleld reaktorok a keverdiist-
reaktorok vagy gy(ris reaktorok.

A két reaktor kozott a monomerfesziiltség csokkent-
hetd és a még aktiv katalizator/polipropilén rendszert a
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masodik reaktorba lehet beadagolni. Emellett a maso-
dik reaktorban az elsG reaktorhoz képest alacsonyabb
hidrogénkoncentraciot is be lehet 4llitani, mint az elsd
reaktorban.

B komponensként trimetil-aluminiumot, triizobutil-
aluminiumot vagy trietil-aluminiumot alkalmazunk.

C komponensként ciklohexil-metil-dimetoxi-szi-
lant, bisz-ciklopentil-dimetoxi-szilant vagy difenil-di-
metoxi-szilant alkalmazunk. Kiilénosen elényés a ciklo-
hexil-metil-dimetoxi-szilan vagy a bisz-ciklopentil-di-
metoxi-szilan.

A B komponenst 0,001-10 mmol/l, eldnyosen
0,1-5 mmol/l koncentriciéban alkalmazzuk. A C kom-
ponenst a B komponenshez R aranyban alkalmazzuk.
Az arany mint a B koncentricidénak a C koncentracio-
hoz mért hanyadosa keriil kiszamitasra, mindenkor
mol/l-ben.

A taldlmény értelmében elényosek a 0,01-5 dg/min,
kiilonosen elénydsek a 0,02—2 dg/min MFR (230/5) érté-
ki termékek. A taldlméany szerinti kopolimerizitum
1,0-10 témeg% etilénbdl és 99-90 témeg% propilénbdl
épiil fel.

A masodik reakcioéfokozat utin a propilénbdl, hidro-
g¢énbdl és etilénbdl allo keveréket feldolgozzuk. Elonyos
a folyékony monomerek gyors elg6zologtetése egy foko-
zatban. Végiil a tisztitott kopolimert inertgdz-aramban
szaritjuk és megallapitjuk, hogy a kopolimer monomer-
mentes. Az igy kapott nagymolekulaju kopolimert stabili-
zatorokkal, sikositdanyagokkal, pigmentekkel stb. ele-
gyitjiikk, és extruderben vagy gytrogépben granulaljuk.

Az elgézologtetett monomerkeveréket kondenzal-
Juk, és desztillcié utjan etilénre, propilénre és hidro-
génre valasztjuk szét. A desztillaciot gy folytatjuk,
hogy <150 ppm, eldnydsen <80 ppm hidrogénkoncent-
raci6 j6jjon létre. Az igy tisztitott monomert ismét az
els6 reaktorba adagoljuk.

A kovetkez6 példak a taldlményt magyardzzak. Az
eldallitott termékek jellemzéséhez a kovetkez6 polimer-
analitikus modszereket alkalmazzuk.

Olvadasi index
MFR (230/5) DIN 53755 szerint
Viszkozitdsszam (ml/g) meghatarozva 135 °C-on
dekalinban
Id6tartam DIN 53759 szerint
Utésallosag DIN 8078 szerint
1. példa

Két egymas utan kapcsolt keverGiistben, egyenként
16 1 tartalommal, folyamatosan polimerizalunk. Mind-
két reaktorba 10 1 folyékony propilént adagolunk. B-
kokatalizatorként trietil-aluminiumot alkalmazunk
1 mmol/l koncentracidban; a C sztereoregulitor kon-
centracidja 0,1 mmol/l. C sztereoregulatorként ciklohe-
xil-metil-dimetoxi-szilant hasznalunk. A vizes fazisban
a hidrogénkoncentraciot 60 vol. ppm-re allitjuk be.

Az els6 reaktorban propilénbdl és etilénbdl allo ke-
veréket polimerizalunk Montell FT4S katalizator jelen-
létében. Folyamatosan utdnaadagolunk katalizatort, ko-
katalizatort, etilént, propilént és hidrogént. Kg propilén-
re 15 g etilént adagolunk. 224 g polipropilén szilard-
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anyag-rész/liter szuszpenzio keletkezik. Ebb6l 3,3 1 fo-
lyékony propilén/kg polipropilén fazisarany adodik.
A hidrogén-utanadagolast ugy kell szabalyozni, hogy a
folyékony fazisban 60 ppm koncentracio alljon be.

Az elsd reaktorban kapott polipropilént a kataliza-
torral egyiitt a masodik reaktorba vezetjiik. A masodik
reaktorban etilén-, hidrogén- és propilén-utanadago-
lasra keriil sor. A propilénhez kilogrammonkeént 15 g
etilént adagolunk. A folyékony fazisban a H,-koncent-
raci6 420 vol. ppm. A reakcié hdmérséklete a masodik
reaktorban 70 °C. 324 g polipropilén-szilardanyag-
rész/liter szuszpenziod keletkezik. Ebbdl 1,9 1 folyékony
propilén/kg polipropilén fazisarany adodik.

Miutén a polimerizatumot a méasodik reaktorbol por-
keént elkiilonitettiik, 26 kg polipropilén/g katalizatorki-
hozatal keletkezett. 9,0 M,/M,, méltémegeloszlast mér-
tiink, 0,8 dg/min MFR-értéket, 630 ml/g viszkozitassza-
mot. IR-spektroszkopidval 3,6 tomeg% C,-beépiilést
mértiink. A xilolban hidegen oldhaté résznél 7,9 t6-
meg%-ot mértiink.

1. ésszehasonlito példa

Az 1. példa szerint jartunk el. A folyékony propilén
fazisaranyat 1/kg polipropilénre mérve, az 1. és 2. reak-
torban azonos értékre allitottuk be; mindkét reaktorban
ugyanazokat a hidrogénkoncentraciokat allitottuk be.
M,,/M,-re 4,0 értéket hatdroztunk meg.

2. példa

Az 1. példabdl kapott port inert giz alatt kétcsigas
extruderben — csigaatmérd 53 mm — koriilbeliil 240 °C-
on granulaltuk. Stabilizatorként 0,15 tomeg% ®Irgenox
1010-et és 0,15 ®Hostanox PAR 24-et alkalmaztunk.
Ezen felill egy festékkeveréket adagoltunk. A kapott gra-
nulatumot M, /M, meghatarozasnak vetettilk ala. Az
M,/M, érték 8,0 volt.

2. osszehasonlito példa

Az 1. dsszehasonlité példabol nyert port inert gaz
alatt kétcsigas extruderben — csigaatmérd 53 m/m — ko-
rilbeliil 240 °C-on granulaltuk. Stabilizatorként 0,15
®lrgenox 1010-et és 0,15 ®Hostanox PAR 24-et alkal-
maztunk. Ezenfelil egy festékkeveréket adagoltunk.
A kapott granuldtumot M,/M, meghatirozésnak vetet-
tikk ala. Az M, /M, érték 3,8 volt.

Az igy elddllitott granuldtumot csGextrudalo beren-
dezésen — 60 mm rovatkolt perselyes extruderrel és
vakuumszorotartallyal — 32x4,5 mm csovekké (belsé
atméré=32 mm, falvastagsag=4,5 mm) dolgoztuk fel.
A massza athaladasi teljesitménye 150 kg/h. A massza
hémérsékletét 210 °C-ra allitottuk be. A cs6 feliilete na-
gyon érdes volt.

3. példa

A 2. példa szerinti granulatumot cséextrudalé beren-
dezésen — 60 mm rovatkolt perselyes extruderrel és
vakuumszorotartallyal — 32x4,5 mm csovekké (belsd
&tmér6=32 mm, falvastagsag=4,5 mm) dolgoztuk fel.
A massza athaladési teljesitménye 150 kg/h volt.
A massza homérsékletét 210 °C-ra allitottuk be.
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Megillapitottuk, hogy a megmunkalds nagyon egyen-
letesen ment végbe, és a cséfeliiletek mind beliil, mind
kiviil igen simak voltak. A cs6feliileteket karakterizaltuk
azzal, hogy olyan cs6vekkel hasonlitottuk 6ssze, melye-
ket sziik moltomeg-eloszlash granulatbol (1. 2. 6sszeha-
sonlité példa; M,/M, =3,8) ugyanolyan csextrudal6 be-
rendezésen, azonos feltételek mellett allitottak eld.

A csovek titésallosaga (3. példa) jo volt és megfelel
a DIN 8078 3,5 szakasz kdvetelményeinek.

A 3. példa szerinti csovek kiilonbozd idéallosagi, a
DIN 53759 szerinti vizsgalatoknak voltak aldvetve.

Vizsgélati  Préba-  Legkisebb Elért
hémérséklet feszités idStartam  idGtartam
95°C 35MPa >1000h >5000 h
95°C 3,7 MPa >300 h >2250h
120 °C 2,3 MPa >300h >2200 h

A DIN 8078-ban (polipropilén [PP] csévek), el6irt
legkisebb id6tartamok PP—R részére jelentGsen megha-
ladtak a fenti értékeket. A 3. példa szerinti csovek igen
6 iddallosagot és kimagasloan sima feliiletet mutatnak.

3. osszehasonlito példa

Bimodalisan elGallitott homo-PP-granulatumbdl (a
DE—-A-40 19053 szerint) csoveket allitottunk eld. Eze-
ket a csoveket a DIN 53759 szerinti id6allosagi vizsga-
latnak vetettitk al, és a felillet min8ségét DIN szerint
itéltilk meg. Az igy el6allitott csovek érdesek voltak, és
az id6allosagnak nem feleltek meg.

4. példa

Két egymds utén kapcsolt reaktorral rendelkezd poli-
merizaciés berendezésben propilént polipropilénné
(PP) polimerizalunk. A katalizatort (FT4S, Montell),
trietil-aluminiumot és ciklohexil-metil-dimetoxi-szilant
egymdssal elkeverjilk, és egy elékapcsolt elGpolimeri-
zacids rendszerben folyamatosan folyékony propilén-
ben elGpolimerizalunk. A katalizétor, trietil-aluminium,
ciklohexil-metil-dimetoxi-szilan, propilén és polipropi-
1én keverékét az elsé reaktorba adagoljuk. Egy tartalék
edényen at kiegészitbleg propilént vezetiink az elsd
reaktorba. Folyékony propilénben hidrogént és etilént
oldunk és a reaktorba adagoljuk. Folyékony propilén-
ben 60 ppm hidrogénkoncentraciot allitunk be. Az elsé
reaktorba 17 t/h propilént visziink be. A propilénbe ton-
nanként 7,5 kg etilént adagolunk. A reaktorban FT4S
katalizator jelenlétében propilént polipropilénné alaki-
tunk 4t. Az elsé reaktorbdl folyamatosan elvesszik a
reakcidkeveréket, és a masodik reaktorba adagoljuk.
A masodik reaktorba 7 t/h propilént utinaadagolunk.
Ebben a propilénaramban 420 ppm hidrogént allitunk
be; 7,5 kg etilén/t propilénkoncentraciot allitunk be.
A misodik reaktoron atfutva a reakciokeveréket 18 bar-
ra bedllitva feldolgozzuk, és a PP-t és a gaz alaku kom-
ponenseket egymastol elkiilonitjikk. A gaz alaka propi-
lént kondenzaljuk, desztillaljuk, és visszavezetjiik a tar-
talék edénybe. A folyékony propilénre, melyet az elsé
reaktorba adagoltunk, 0,9 pmol Al-ot 0,18 umol donort
és 5 umol katalizatort (pmol Ti-ként mérve) adagolunk.

Az els6 reaktorban 3,3 | folyékony propilén/kg po-
lipropilén fazisaranyt allitottunk be; a masodik reaktor-
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ban 1,9 | folyékony propilén/kg polipropilén fazisaranyt
allitottunk be. A reaktorokbdl elvezetett hémennyisé-
gek aranya 1,4:1 volt (1. reaktor/2. reaktor).

4. dsszehasonlito példa

A 4. példa szerint jartunk el, azonban az els6 és a
masodik reaktorban is 3,3 1 folyékony propilén/kg po-
lipropilén fazisaranyt éllitottunk be. A reaktorokbdl el-
vezetett hGmennyiségek aranya 3,4:1 volt (1. reaktor/2.
reaktor).

A kapott polipropiléntermék 4,8 M, /M, polidisz-
perzitast mutatott. Az igy kapott polipropilénport a 2.
peéldaval analég modon granulaltuk. A granulatumbdl a
3. peldat kovetve csoveket allitottunk el8, és a 4. példa-
val azonosan id6allosagi vizsgalatnak vetettilk ala.
A csovek feliilete igen érdes volt, és nem feleltek meg a
DIN 8078, 3,5 szakasz kovetelményeinek. A vizsgalt
termék a sziikséges értékeket nem érte el.

5. példa

A 4. példa szerint jartunk el, de az elsd reaktorba
10 kg etilén/t propilén és a masodik reaktorba 5 kg eti-
lén/t propilén etiléntomeget vittiink be. Az igy kapott
polipropilénport a 2. példaval analég modon granulal-
tuk. A granulatumbol a 3. példat kovetve csoveket alli-
galatnak vetettiik ala. A termékek eleget tettek a DIN
8078, 3,5 szakasz kovetelményeinek. A csovek a kiilon-
boz6 id6allosagi vizsgalatnak megfeleltek a DIN
53 759 feltételeit kovetve.

Vizsgalatt  Proba-  Legkisebb Elért
h8mérséklet feszités  idGtartam  idGtartam
95°C 3,5MPa >1000h >7000 h
95°C 3,7 MPa >300h >3250h
120°C 2,3 MPa >300 h >3250h

A DIN 8078-ban (polipropiléncsovek) el6irt legki-
sebb iddtartamokat a vizsgalt termékek jelentGsen til-
lépték. A csovek igen jo idGallosagot és kimagasloan
sima feliiletet mutatnak.

6. példa

A 5. példa szerint jartunk el, de az elsé reaktorba
5 kg etilén/t propilén és a masodik reaktorba 10 kg eti-
lén/t propilén etiléntomeget vezettiink be.

A csbvizsgalatnal a DIN 8075 3,5 kovetelményei-
nek a termék megfelelt.

A csovek a kiilonbozo 1d6allosagi vizsgalatnak vol-
tak aldvetve a DIN 53759-nek megfelelGen.

Vizsgalati  Proba-  Legkisebb Elért
hémérséklet feszités id6tartam  id6tartam
95°C 35MPa  >1000h >5000 h
95°C 3,7 MPa >300h >2250h
120 °C 2,3 MPa >300h >2200 h
7. példa

Az 5. példa szerint jartunk el, de az els6 reaktorba
15 kg etilén/t propilén és a masodik reaktorba 1 kg eti-
lén/t propilén etiléntomeget vezettiink be.

A cs6évizsgalatmal a DIN 8075 3,5 szakasz kovetel-
ményeinek a termék megfelelt. A csovek kiilénbozs
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1d8allésagi vizsgalatnak voltak alavetve a DIN 53759-
nek megfelelGen.
Vizsgalati  Proba-  Legkisebb Elért
hémérséklet feszités  idGtartam  idStartam
95°C 3,5MPa >1000h >7000 h
95 °C 3,7 MPa >300 h >3250h
120 °C 2,3 MPa >300h >3250h

A DIN 8078-ban (polipropiléncsovek) eldirt legki-
sebb idGtartamokat a vizsgélt termékek jelentdsen tihl-
lépték. A csdvek igen jo idallosagot és kimagasloan
sima feliiletet mutatnak.

8. példa

Az 5. példa szerint jartunk el, de a masodik reaktor-
ba 15 kg etilén/t propilén és az els6 reaktorba 1 kg eti-
1én/t propilén etiléntémeget vezettiink be.

A csOvizsgalatnal a DIN 8075 3,5 szakasz kovetel-
ményeinek a termék megfelelt. A csovek kiilénbozé
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nek megfelelGen.
Vizsgdlati  Proba-  Legkisebb Elért
hémérséklet feszités  idftartam  idGtartam
95 °C 35MPa  >1000h >1100h
95°C 3,7MPa >300h >350h
120°C 23MPa >300h >340h

A DIN 8078-ban (polipropiléncsovek) elGirt legki-
sebb id6tartamokat a vizsgalt termékek jelentGsen tiil-
Iépték. A csovek igen jO 1d6allosagot és kimagasldan
sima feliiletet mutatnak.

9. példa

A 4. példa szerint jartunk el, de diciklopentil-me-
toxi-szilant alkalmaztunk mint sztereoregulatort. A kon-
centracio 0,036 mmol diciklopentil-dimetoxi-szilan/l
folyékony propilén volt. Az els6 reaktorba 40 ppm hid-
rogént adagoltunk. A masodik reaktorban a bemené-
dramban 3500 mol ppm hidrogénkoncentraciét allitot-
tunk be. A végtermékben 18,5 M,,/M, moltémegelosz-
last taléltunk. Az MFR (230/5) érték 0,8 dg/min volt.
Mind az els6, mind a masodik reaktorba propilénton-
nanként 7,5 kg etilént adagoltunk.

A granulalast és a csdvek elBallitasat a 2. és 3. pél-
dakkal analég mddon vittiikk végbe. A csGvizsgalatnal a
DIN 8078 3,5 szakasz kdvetelményeinek a termék meg-
felelt. A csovek kiilonboz6 id6allosagi vizsgalatnak vol-
tak alavetve a DIN 53759-nek megfeleléen.

Vizsgalati  Proba-  Legkisebb Elért
hémérséklet feszités  idGtartam  idGtartam
95 °C 35MPa >1000h >7900 h
95 °C 3,7 MPa >300h >3550h
120 °C 2,3 MPa >300h >3500 h

A DIN 8078-ban (polipropiléncsovek) eldirt legki-
sebb idGtartamokat a vizsgalt termékek jelentdsen tiil-
lépték. A csovek igen jo idBallosagot és kimagasloan
sima feliiletet mutatnak.

10. példa

A 9. példa szerint jartunk el, de az els§ reaktorba
10 kg etilén/t propilén és a mésodik reaktorba 5 kg eti-
Ién/t propilén etiléntdmeget vezettiink be. A por granu-
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lalasa és a csoveknek a 2. és 3. példak alapjan tortént
eldallitasa utan a DIN 53759 szerinti id6allosagi vizsga-
lat azt eredményezte, hogy a termékek jelentdsen tallép-
ték az elGirt értékeket; a csdfeliiletek beliil és kiviil toké-
letesen simék voltak.

11. példa

A 9. példa szerint jartunk el, de az elsé reaktorba
10 kg etilén/t propilén és a masodik reaktorba 5 kg eti-
lén/t propilén etiléntdmeget vezettiink be. A por granu-
lalasa és a csoveknek a 2. és 3. példak alapjan tortént
elBéllitasa utan a DIN 53759 szerinti id6allosagi vizsga-
lat azt eredményezte, hogy a termékek ismét jelentGsen
tullépték az elbirt értékeket; a cséfeliiletek beliil és ki-
viil tokéletesen simak voltak.

12. példa

A 4. példa szerint jartunk el, de difenil-dimetoxi-
szilant mint sztereoregulatort alkalmaztunk. A pornal
6,1 M/M, -értéket mértiink. A DIN szerinti id6allésagi
vizsgalat eredménye meghaladta az elGirt értékeket; a
csbfelilet sima volt.

13. példa

A 9. példa szerint jartunk el, de az els6 reaktorba
80 ppm hidrogént, a méasodik reaktorba 1500 ppm hid-
rogént adagoltunk. A pornél 12, 5 M,/M, értéket mér-
tiink. A 2. és 3. példak alapjan a porbél eldallitott cso-
veknél a DIN szerinti vizsgalat eredménye meghaladta
az elGirt értékeket; a csbfeliilet sima volt.

SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Nagymolekulaji kopolimer etilén- és propilénmo-
nomerekbdl, melynek etiléntartalma 1-10 témeg%,
azzal jellemezve, hogy MFR (230/5) olvadasi indexe
<5 dg/min és M,/M, moéltomegeloszlasa 6—20 kozott
van.

2. Az 1. igénypont szerinti kopolimer, azzal jelle-
mezve, hogy a kopolimer 0,02-2 dg/min MFR (230/5)
érteket és 7-18 M,,/M, méltémegeloszlast mutat.

3. Eljaras az 1. igénypont szerinti propilén/etilén
kopolimer eldallitasara propilén és etilén kopolimeri-
zaldsaval, adott esetben egy tovabbi, 4—20 szénatomos
1-olefinnel szuszpenzidban, 30—150 °C-on 10-100 bar
nyomason, 30 perc és 6 6ra kozotti idGtartam alatt, kata-
lizator, szerves aluminiumvegyiilet (B) és szerves szili-
ciumvegyiilet (C) jelenlétében, azzal jellemezve, hogy a
polimerizaciot két reakciofokozatban folytatjuk le,
melynek soran az elsé fokozatban 500—1400 ml/g visz-
kozitést polipropilént és az dsszes polimer 20-80% ré-
szét allitjuk eld, és melynél a masodik reakci6fokozat
utdn az Osszes polimer 400—700 ml/g viszkozitast és
6—-20 M,/M, polidiszperzitast mutat fel.

4. A 3. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy az els6 reakcidfokozatban polipropilént allitunk el6
az 0sszes polimerre szamitva 45-75 tomeg% részben.

5. A 4. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy a mésodik reakcidéfokozatban kismolekulaju poli-
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propilént allitunk el 200-400 ml/g viszkozitassal, és
az Osszes polimerre szdmitva 55-25 témeg%, elényo-
sen 52-35 tomeg% részben.

6. A 3-5. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy el8polimerizaciét folytatunk le,
melynek sordn a B és a C komponenseket az elpoli-
merizicié el6tt egymassal elkeverjiik, majd utana a ka-
talizatorral érintkezésbe hozzuk, és az emlitett aktiv
komponensek jelenlétében propilént elépolimerizélunk
szuszpenzioban 4—10 perc idGtartam alatt és 10—25 °C
hémérsékleten.

7. A 3-6. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, az-
zal jellemezve, hogy az elsd reakciéfokozatban a polime-
rizci6t folyékony propilénben folytatjuk le 55-100 °C
hémérsékleten, 0,5-3,5 6ra idGtartam alatt.

8. A 3-7. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy az elsd reakci6fokozatban
2,5-41 folyékony propilén/kg polipropilén fazisaranyt
allitunk be.

9. A 3-8. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy az elsé reakciofokozatban a fo-
lyékony fézisban 0,1-20 témeg% etilénkoncentraciot
allitunk be.

10. A 3-9. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a masodik reakciofokozatban
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55-100 °C hdémérsékleten polimerizélunk, melynél
1-2,5 1 folyékony propilén/kg polipropilén fazisaranyt
allitunk be.

11. A 3-10. igénypontok barmelyike szerinti elja-
ras, azzal jellemezve, hogy az elsd és a masodik reak-
ciofokozatban kiilonb6z6 fazisaranyokat allitunk be.

12. A 3-11. igénypontok barmelyike szerinti elja-
rés, azzal jellemezve, hogy B komponensként trimetil-
aluminiumot, triizobutil-aluminiumot vagy trietil-alu-
miniumot alkalmazunk.

13. A 3-12. igénypontok barmelyike szerinti elja-
tas, azzal jellemezve, hogy C komponensként ciklohe-
xil-metil-dimetoxi-szilant, bisz-ciklopentil-dimetoxi-
szilant vagy difenil-dimetoxi-szilant alkalmazunk.

14. A 3-13. igénypontok béarmelyike szerinti el-
Jarés, azzal jellemezve, hogy a B komponenst
0,001-10 mmoV/l, elényésen 0,1—-5 mmol/l koncentra-
cioban alkalmazzuk.

15. A 3-14. igénypontok barmelyike szerinti elja-
1és, azzal jellemezve, hogy a C komponenst a B kom-
ponenshez R ardnyban alkalmazzuk, az ardnyt mint a
B koncentracionak a C koncentriciéhoz mért hanyado-
sat — mely 1-200, elénydsen 2—100, kiilondsen eld-
nydsen 2,5-75 tartomanyban van — szdmitjuk ki
mol/l-ben.

Kiadja a Magyar Szabadalmi Hivatal, Budapest
A kiadésért felel: Toréesik Zsuzsanna f8osztalyvezets-helyettes
Windor Bt., Budapest
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