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Keksinndén kohteena on polyesteriyhdistelmé&, joka k&sitt&& seoksen,

jossa on lampdmuovautuvaa polyesterid, 2 - 70 % yhdistelmdn painosta epdor-
gaanista tdyteainetta ja metallioksidia.

Keksinndén mukaiselle polyesteriyhdistelmdlle on tunnusomaista, ettd
metallioksidina on kalsium- tai strontiumoksidi ja sen pitoisuus yhdistelman
painosta laskettuna on n. 0,05 - 3 %.

Erds ongelma, joka eslintyy l&mpémuovautuvien polyesteriyhdistelmien
valmistuksessa ja myShemmin tuotannessa, on, ettd tillaiset yhdistelmit pyr-
kivdt hajoamaan, kun polyesteéreitd kuumennetaan ja sulatetaan kosteuden lasni-
Ollessa. T&m& ongelma, joka ilmenee sula wviskositeetin alentumisena, korostuu
kun valmistetaan yhdistelmid, jotka sisdltlvat erilaisia epdorgaanisia tdyte-
aineita, koska ndmd@ voivat sisdltd3 huomattavia m&&rid absorboitunutta vett&.

Tamd ongelma voidaan ratkaista kuivaamalla kaikki aineosat perusteellisesti
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ennen yhdistamistd sulassa tilassa, mutta timi on epityydyttava ratkaisu,
koska se ei ainoastaan 1is&3 tuotteen hintaa,vaan ei mydskdin estd ongelman
ilmestymistd jdlleen, kun tehtailija muovaa tuotteita sulatusolosuhteissa,
koska vettd voi absorboitua yhdistelmdn rakeisiin yhdistimisvaiheen jé&lkeen ja
varastoinnin aikana. Nyt on siis kehitetty polyesteriyhdistelmii, jotka ovat
kestavémpid hajaantumista vastaan sulassa tilassa kuin aikaisemmin tunnetut
yhdistelmat.

Keksinndn mukaisessa polyesteriyhdistelmfssd k&ytetyn kalsium- tai
strontiumoksidin tulisi olla muodossa, joka voidaan helposti dispergoida poly-
esteriin, ja edullisesti se on muodossa, joka hajoaa antamaan hienojakoisen
hiukkasaineen yhdistettdessd polyesterin kanssa. Edullisesti mainittu oksidi
on pienten pallosten muodossa, jotka on padllystetty aineella, joka muodostaa
esteen kosteuden poissulkemiseksi, kuten vahalla. Estoaine voi toimia myé&s
voiteluaineena auttamaan k&sittelyssd ja irroittamaan valmis tuote muotista.

Yleensd mainittuja metallioksideja ei voida dispergoida niin hyvin,
ettd stokiometrinen ma@&r& oksideja sitoisi kaiken l&snfolevan kosteuden, ja
siksi on tarpeen lis&td oksideja ylim&irin sen varmistamiseksi, etti kosteutta
saadaan sidotuksi mahdollisimman paljon. On my&s v&ltt&mitdntd ottaa huomioon
kosteus, jonka yhdistelmin rakeet voivat ottaa ilmakeh&sti sen j&lkeen kun ne
on yhdistetty ja ennen kuin ne jalostetaan muotokappaleiksi. Liian suurta
oksidiylim&3r&8 tulisi valtt&3, koska tdlldin saatetaan vaikuttaa vahingolli-
sesti polyestereistd muodostettujen valukappaleiden fysikaalisiin éminaisuuk-
siin. Optimitulokset sulan pysyvyyden parantamisen kannalta, samalla kun s&i-
lytetddn fysikaalisten ominaisuuksien riittdvd taso, saavutetaan kdyttlen kor-
keintaan n. 3 % oksidia. Tyypilliselle polyesteriyhdistelmille, joka sisaltaa
n. 30 % lasikuituja ja 0,1 % kosteutta, antaa noin 2 % oksideja normaalisti
kdyttdkelpoisen stabiloimisvaikutuksen. Yleiseni s&5&nt&nd voidaan pienint
oksidimadrd&, joka antaa kayttdkelpoisen vaikutuksen, pit&a m&ar&nid, joka
antaa n. 20 % aleneman hajoamisatvossa, mé&ritettyn& standarditestills, jota
tuonnempana kuvataan verrattuna vertailuyhdistelmiin, jotka eivit sisilla
oksideja.

Oksidien vaAhimmdispitoisuus, joka vaaditaan vastustamaan pudotusta
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sulaviskositeetissa annetulla polyesteriyhdistelmilli, riippuu joukesta ori
tekijoitd, kuten polyesterissid ja epdorgaanisissa tiyteaineissa lidsniolevan
kosteuden médridstid, oksidien dispergoimisasteesta yhdistelmissi ja varastoimis-
olosuhteista, Jjoissa yhdistelmdt joutuvat olemaan ennen kiyttodidn. Vaadittu
pienin 20%:n alenema hajoamisarvossa (Degradation Value) voidaan saavuttaa
kdyttden niinkin vi#hin kuin n. 0,05 % oksideja, vaikkakin Yleensi kalsiumoksi-
di on tehokas pienemmissd vdkevyyksissid kuin strontiumoksidi.

On huomattava, ettéd kun polyesteri sisdltidi jonkin verran kosteutta,
osa oksideista muuttuun hydroksidimuotoon, niin etti yhdistelmit normaalisti
sisdltévdt jonkinverran hydroksidia oksidin lisikei. Edellid mi&ritellyt
yhdistelmdt tarkoittavat oksidien lédsniiolos sellaisinaan eivitki sisdlli hyd-
roksidia, jota voi muodostua.

Yhdistelmien, joita voldaan stabiloida k&éyttimilli kalsium- tai stronti-
umocksideja, lidmpdmuovautuvia polyestereiti ovat jotkut sulakisiteltivisti
rolyestereistd tai sekapolyestereistd, erityisesti niisti, jotka pohjautuvat
aromaattisiin dikarbcksyyliheppoihin tai niiden johdannaisiin, kuten tereftaali-
happoon, isoftaalihappoon tai 1,2-bis(4-karboksifenocksi)etaaniin, ja glyko-
leihin, kuten alifaattisiin glykoleihin, joilla on kaava HO-(CHQ)n—OH, Jossa n
voi olla 2-10, syklisiin alifaattisiin glykoleihin, kuten sykloheksaanidioliin
Ja suoriin polyoleihin, Joissa on hiiliatomeja 50:neen asti, erityisesti
polytetrametyleenieetteriglykoliin. Lisiksi polyesterin tai sekapolyesterin
happo- tai glykolikomponentit voivat olla halogenoituja polyesterin saamiseksi
Jossain méfrin tulenkestiviksi, Edullisia halogenoituja komponentteja ovat
etoksyloidut tetrabromibisfenoli A ja dibromidimetyylitereftalaatti.

Polyesterit tal sekapolyesterit voivat sis#ltii myds pienen méirin
komponentteja, jotka ovat vdhintdin 3-toiminnallisia, kuten tri- tail tetra-
karboksyylihapot ja polyolit, joissa on vidhintdin 3 hydroksyyliryhmid#, kuten
pentaerytritoli. Kun nditéd on lédsnd, niitd voi olla miiri, joka on riittivi
aikeansaamaan haarutuvan polymeerin, mutta riittéiméton antamaan ristisidottuja
polymeerejd, joita ei ole helppo kisitellid sulassa tilassa.

Edullisia polyestereité ovat ne, jotka sisidltidvit vihintiin 80 paino-%
toistuvia yksikditd, Jjotka on valittu etyleenitereftalaatista, tetrametyleeni-
tere ftalaatista tai etyleeni-l,2-difenoksi-etaani-4,4'dikarboksylaatti-yksi-
k$isté, vaikkakin keksintd pystyy myos véhentimiin segmentoitujen polyeetteri-
estereiden, kuten niiden, jotka sisiltivit tetrametyleenitereftalaatin Ja po-
lytetrametyleenieetteriglykolitereftalaatin segmentteji, joissa tetrametyleeni-
tereftalaatti-yksikéiden pitoisuus painosta laskien voi olla niinkin alhainen
kuin 30 %, sulaviskositeetin alenemaa.
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Vaikkakin viime aikoina on ehdotettu metallioksideja, kuten magnesium-
oksidia, lisdttdviksi polyestereihin lasitidytteisten polyestereiden tiivisti-
mistarkoituksessa, useimmat metallioksidit kiihdyttivit polyesterien hajaantumis.
ta sulassa tilassa, vaikka ne olisivatkin tehokkaita kuivaavina aineina.

On myos hyvin tunnettua etti vesi poistuu kondensoitumisreaktioissa, kun
polymeereja, kuten polyestereiti ja polyamideja kuumennetaan sulassa tilassa
Jja voidaan ennustaa, ettid t#min veden poistaminen vihentiisi hydrolyytisen

ha jaantumisen mi&rdd. Ylldittden kuitenkin kalsiumoksidin kdytts polyamideissa
aiheuttaa kiihtymisti yhdistelmin viskositeetin alenemisessa sulassa tilassa.
Koska tédsti keksinndsti saatujen vaikutusten mekanismia ei tidysin ymmérreti,
on ilmeistd, ettid ne eividt aiheudu yksinkertaisesti veden poistamisesta jir-
jestelmésts.

Mi&drd, Johon asti kalsiumoksidi parantaa polyesterin sulapysyvyytti,
middritetdén mittaamalla yhdistelmin sulavirtausindeksin (MF1l) muutos sen
Jjélkeen kun yhdistelmd on saatettu normaalikuumennuskisittelyyn sulaviskosi-
metrisséd ja verrataan sitd muutokseen yhdisteen, joka ei sis#lli yhtdkidn
ndirityistd oksideista, sulavirtausindeksised. Tdssi selityksessi mainitut
tulokset saatiin kdyttien menetelmid ASTM 1238-74 (menettelytapa A) kdyttden
kokonaiskuormitusta 2,16 kg ja suutinldpimittaa 2,095 mm 240°C:ssa.
Yhdisteen, jota suulakepuristettiin 5-15 minuutin jaksojen jilkeen suulake-
puristimessa, paino mitataan 15-sekunnin viliajoin jaksoissa 5 ja 6 minuutin
ja 15 ja 16 minuutin v&1illi. Tuloksista, jotka saatiin 15 sekunnin vidliajoille.

lasketaan keskliarvo, jolloin keskiarvolukuja on merkitty MFIS:llé Jja vastaa-

vasti MFIlszlla.

Mi&r&, johon yhdisteen sulaviskositeetti laskee oksidien l#sniollessa,
lasketaan "hajaantumisarvona" (Degradation Value):

MFI, (yhdiste + okeidi)-MFI, (yhdiste)
(ha jaantumis- =

x 100%
arvo)

MFI5 (yhdiste)

T4t3 voidaan verrata normaaliyhdisteen sulaviskositeetin alenemaan lasket-
tuna seuraavasti:

erls (yhdiste) -~ MFIS (yhdiste) x 100%

MFI_ (yhdiste)

5
Sopivilla oksidim#srilld polyesteriyhdistelmin sulaviskositeetin
alenema sulassa tilassa ei ainocastaan ole hwomattavasti pienentynyt vaan

voidaan ilmaista mySs alentuneena sulavirtausindeksi-lukuna verrattuna nor-
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maaliyhdisteen sulavirtausindeksiin. Tdlliiset %hennykset, joita MFI-testilli
on osoitettu, merkit#{in negatiivisiksi hajaantumisarvoiksi.

Jonkinlainen osoitus muutoksisasa, jotka tapahtuvat yhdistelméin fysi-
kaalisissa ominaisuuksissa sen sulaan tilaan saattamisen jilkeen, voidaan
saada mittaamalla polyesterin liuwosviskositeetti kidyttden yhdistelmén poly-
esterin 1-%:sta liuosta o-kloorifenolissa 25°C:ssa. Saadut arvot, ilmaistuina
suhteellisen viskositeetin (RV) muodossa, osolttavat lisdyksii, kun keksinndn
oksideja on ollut lidsni polyestereiden sulayhdistémisen aikana, verrattuna .
pplyestereihin, jotka eividt sisilld nditd miirdttyjd oksideja.

Oksidit lisitédin mukavimmin polyesteriin sekoltusprosessissa, jossa
oksidit perusteellisesti dispergoituvat polyesteriin. Vaikka tihin piistdin
1is88m8115 oksidit polyesteriin polymeroimisvaiheen lopussa, on optimivaiku-
tuksen kannalta edullista, ettéd ne sekoitetaan ruuvisuulakepuristimessa yh-
dessd epdorgaanisten tdyteaineiden ja joidenkin muiden lisdaineiden kanssa,
joita voidaan haluta polyesterin ominaisuuksien muuntelemista varten.

Epdorgaaniset tdyteaineet voivat olla mik# tahansa ti#yteaine, joka
parantaa ainakin yhtd lidmpdmuovautuvien polyesteriyhdistelmlien fysikaalisista
ominaisuuksista. Néditd voidaan lisédtd vikevyyksissi vililtd 2-70, edullisesti
vdlillg 10-50 % yhdistelmin painosta laskettuna. Epdorgaanisista tiyteaineista
ovat lujittavat tdyteaineet, erityisesti lasikuitu, kaikkein tfirkeimmit. Mo-
net kaupallisesti saatavista lasikuiduista, jotka sopivat polyestereiden lu-
jittamiseen, aiheuttavat merkittivia polyestereiden sulaviskositeetin alen-
tumista sulassa tilassa. Kalsium- tai strontiumoksidien kidytts timin kekeinnsn
mukaisesti on tehokas vihentéméin sulaviskositeetin alentumista. Alaan perehty-
neille on selvéd, ettd suuri Joukko lasikuituja, jotka on kidsitelty erilaisilla
pintaliimoilla, jotka sisdltivit liittimis~ tai kytkemisaineita, on kaupalli-
sesti saatavissa. Polyestereiden optimilujittamista varten tulisi valita lasi-
kuitu, Jossa on sopiva liimausjﬁrjestelmé, Yopivia lasikuituja voidaan valita
lujituksen kokeellisin mittauksin tai neuvottelemalla lasikuidun valmistajien
kanssa.

Iujituksen parantamisen lisiksi tdyteaineet voidaan valita parantamaan
muita polyesteriyhdistelmén fysikaalisis iominaisuuksia. Niihin kuuluvat esimer-
kiksl kiille taivutusmoduulin ja lujuuden parentamiseksi kéyristymisti vastaan,
wollastoniitti ja erilaiset hienojekoiset savet sihktisten ominaisuuksien
parantamiseksi, talkki lidmp&lujuusominaisuuksien parantamiseksi ja grafiitti
alhaisen kitkakertoimen antamiseksi yhdistelmille.
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Yhdistelmdt voivat myde sisdltii erilaisia muita lisékemikaaleja,
kuten pigmentteji, voiteluaineita, lémps- ja valo-stabiloimisaineita sekd
tultapiddttivis aineita.

Tultapidettivien aineiden kiyttd antamaan tulenkestédvyyttd muuten syt-
tyville polyestereille on erityisen tdrkeiti, koska se on oleellinen vaatimus
monien polyesteriyhdistelmien lopullisia kiyttotarkoituksia varten. Suuri
Joukko erilaisia tultapiddttdivii aineita on saatavissa kiytettiviksi tidhin
tarkoitukseen, erityisesti aineita, jotka sisdltédvit huomattavan osan fosforia
tai halogeeneja. Edullisia tultapidittivii aineita ovat halogenoidut orgaani-
set yhdisteet, erityisesti bromatut yhdisteet. Polyestereille ovat yhdisteet,

Br
O rm

Jossa n voi olla 0 tai 1, m tai p voivat kumpikin olla v&#1liltd 1-5, erityisen
tehokkaita tultapiddttdvii aineita. Halogenoitujen tultapidittivien aineiden
tehokkuuden tiedet#é#n paranevan ryhmén Vb metallien, arsenikin, antimonin Ja
vismutin yhdisteiden lisniolon vaikutuksesta. Niisgti antimonioksidi on laajalti
kidytetty ja sitd voidaan 1isitd vikevyydessd, joka antaa halogeenin painosuh-
teeksi antimoniin 0,5:1 - 4:1, edullisesti 0,5:1 - 2:1,

Yhdistelmien tulenpidéttdvyys voidean sopivasti méérittis kHyttien
menetelmds Underwriters Laboratories Test UL94. Kiytettiessd UL94:n pystysuo-
raa palamistestii (Vertical Burning Test) yhdisteiden tulenpiddttivyyden tulisi
olla ainakin luokkaa 94VI ja edullisesti 94VO testattuna ndytteilld, joiden
paksuus on 1,5 mm tai pienempi. Tultapidittivien aineiden ritoisuudet, jotka

joilla on kaava

ovat tarpeen antamaan nimé luokitukset, ovat normaalisti vdlilti 3-25%,
edullisesti vdliltd 5-15% Yhdistelmdn painosta laskettuna.

Erés erityisen térkei keksinndn tavoite on niiden nddrédttyjen oksidien
k#ytto antamaan tiyteaineita siséltiviy yhdistelmid, joille ei esiinny tip-
pumista, kun niiti testataan hyvin ohuina néytteini normaalitestien, kuten
Underwriters Laboratories testin UL94 mukaisesti. Esimerkiksi lagitdytteinen
polyesteriyhdistelm#, joka on arvioitu luokkaan 94V0O testattuna k&yttien 1,5 mmn
paksuista ndytetti UL94:n mukaisesti, voi sliti huolimatta olla epityydyttivy
Joihinkin k#ytinnén tarkoituksiin, koska se tippuu polttotestin aikana.

Nédiden oksidien mukanaolo keksinndm mukaisesti voi tehdd tillaiset yhdistelmit
ei-tippuviksi testattuina niytteills, Joiden paksuus on 1,5 mm tai pienempi.
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Yhdistelmén polyesteri vol olla normaali syttyvid polyesteri, joka vaatii
tultapidittivien aineiden mukaansekoittamisen sen syttyvyyden vEhentémi-
seksi, tai voi olla polyesteri, Joka sisédltdi sekapolymeroituneina halo-
genoituja aineita, Jotka tekevidt polyesterin palamattomaksi miidritettyni
jollakin normaalitestilld, kuten UL94-testilld.

Keksinnon yhdistelmit ovat sopivia suuren joukon erilaisia tuotteita
valmistukseen, erityisesti tuotteissa, joissa kidytetdin hyviEksi polyesterei-
den erinomaisia esdhkdisii ominaisuuksia. Se on erityisen kdyttdkelpoinen
valmistusmenetelmiin, jotka vaativat korkeata sulaviskositeettia, kuten
suulakepuristamisessa tai muottiin puhalluksessa tai valmistettaessa
kalvoa tunnetulla pu halluskalvomenetelmilli.

Keksintdd kuvataan seuraavin esimerkein, joista esimerkit 1 ja 6
on esitetty vertailutarkoituksia varten.

Esimerkki 1

Poly(tetrametyleenitereftalaattia), Jjonka suhteellinen viskositeettl
oli 2,22 (mitattuna polymeerin l-%:sella liuoksella o-kloorifenolissa 25°C:ssa)
yhdistettiin 30 paino-%:n kanssa kaupallisesti saatavas lasikuitua ilmarei'Z11H
varustetussa ruuvisuulakepuristimessa, jonka indikoitu sylinterin ldmpstila
oli 26000. Yhdistelmd suulakepuristettiin nauhana veden alla. Nauhan murskaa-
misen jilkeen rakeiksi tuote kuivattiin n. 0,1%:n kosteussisilt&on.
Yhdistelmén MFls-arvon, mﬁSritettyné kuvatulla menetelmilld, havaittiin ole-
van 4,6, misti se putosi 19,l:een 15 minuutin kuluttua osoittaen 315%%:n
hajaantumisarvoa..Vetolujuus mitattiin ASTM D638- 72:n mukaisesti, paitsi
ettd kidytettiin vetolujuutta 2,54 cm/min. ja testatut nidytteet olivat "Muo-
vauksen jiljeltd olevia" ndytteitd, Joita el oltu kisitelty misedin erityises-
84 vakioimisvaiheessa. Arvoksi saatiin 127 MN/mz. Iskulujuus médsritettiin
Charpy'n lovi-iskumenetelmdlli (ASTM D256-73) kiyttien 0,25 mm:n lovisidettd.

Arvoksi saatiin 8,0 KJ/m2. Polyesterin suhteellinen viskositeetti
yhdistelmissi mitattiin polyesterindytteelli, Joka o0li uutettu yhdistelmisti
sen j#lkeen kun se oli saatettu sulavirtausindeksin testauskisittelyyn (16
minuuttia). Suhteellisen viskositeetin havaittiin pudonneen 1,90:een.
Egsimerkki 2

Egimerkin 1 menettely toistettiin (kiyttden samaa polyesteriniytetti),
paitsi, ettd ruuvisuulakepuristimessa yhdistettiin myds 1% "Analar"-puhtaus-
asteen kalsiumokeidia. Yhdistelméin hajaantumisarvot Ja fysikaaliset ominai-
suudet on annettu seuraavassa taulukossa:

MFI MFIl5 Ha jaantumis- Vetol guus Charpy'n lovi-jis-
> arvo (%) (M¥/m kulujuus KJ/m

2,1 5,4 17 117 To4

Yhdistelmédn polyesterin suhteellinen viskositeettl mitattuna sen
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Jédlkeen kun yhdistelmd oli k#sitelty sulavirtausindeksitestises (16 minuuttia),
oli 2,18,

Esimerkkiin 1 verrattaessa havaitaan, etti kalsiumoksidia sisdltiavi
yhdistelmd on paljon pysyvémpi hajaantumista vastaan kuin esimerkin l-yhdis-
telmi.

Esimerkki 3

Esimerkin 1 menettely toistettiin, paitsi etti Yhdistelms lasikuidun
ohella sisilsi 5 % antimonitrioksidia jas % dekabromidifenyylie®tterii
yhdistelmén painosta laskettuna ja yhdistiminen suoritettiin kdyttden indi-
koitua sylinterilémpdtilaa 24000. Tastd yhdistelmésté valmistettiin niytteits,
Jotka sisilsivit 0,5 ja 1,0% kalsiumoksidia Yhdistelmén kokonaispainosta
laskettuna. MFI-testistd saadut tulokset ja yhdistelmists muovattujen testi-

kappaleiden fysikaaliset ominaisuudet on esitetty seuraavassa taulukossa.

Ca0-pitoisuus MFI5 MFI15 Hajaantumis-;Vetomurto- Iskulujgus
% arvo (%) lujuug MN/m
MN/m
Y 443 9.6 123 123 Tev4
0,5% 3,0 5,0 16 126 -
1,0% 1,4 1,8 -58 118 6,5

Yhdistelmén tultapiddttdvié ominaisuuksia testattiin Underwriters
Laboratories ohjeen UL94 mukaisesti. Niytteilll; joiden paksuus oli 3 mm,
kaikkien ndytteiden luokitukset havaittiin olevan 94V-0 eiki niissd havaittu
tippumista. Niytteen paksuuden ollessa 1,5 mm arvioitiin nédyte, joka el sisidl-
tdnyt kalsiumoksidia, luokkaan 94V-0, mutta se tippui. Ndytteet, jotka sisil-
tévdt 0,5 ja 1,0% kalsiumoksidia, luokiteltiin 94V-O:ksi Ja ne eivédt tippu-

neet edes 0,75 mm:n paksuudessa.

Menettely toilstettiin kiyttien pienempii kalsiumoksidi-milrii.
0,3 %:n kalsiumoksidi-pitoisuudessa yhdisteet arvioitiin kuuluvakei luokkaan
94V-0 testattuina 0,75 mm:n paksuisilla niytteillsi eivitkd ne tippuneet.
Témin yhdistelm&n hajaantumisarvon havaittiin olevan 12%,
Esimerkki 4

Keksinndn mukaisten yhdistelmien, jotka sisiltlvit 30 % lasikuituja
Ja jotka oli valmistettu esimerkin 1 mukaisesti, pysyvyytti valaistiin edel-
leen pitimilli valittuja yhdistelmid 240°C=een Ja 260°C:een kisittelyldmps-
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tiloissa pitempia aikoja voimakkaiden olosuhteiden jdljittelemiseksi, jota
voidaan kohdata yhdistelmien tydstén aikana. Seuraavassa taulukossa on osoi-
tettu saadut tulokset yhdessi joidenkin muutosten kanssa fysikaalisissca omi-
naisuuksissa.

(a) Pidettiessi 240°C:ssa:

Aika ' CaO-pitoisuus |MFI, # | Hajaantumis- Vetomurto-
(minuutteja) (%) arvo (%) Lujuus (MN/mZ)
5 0 444 - | 129
15 0 15,3 248 125
30 0 30,3 588 115
5 1,0 0,9 -80 130
15 1.0 1,8 -60 132
30 1,0 2,0 -54 135

$MFIt on MFI mitattuna normaalitestin mukaisesti ajan ¢, Jjoka on annetiu
taulukon sarakkeessa 1, kestévdn kidsittelyn jldlkeen.
(b) Pidettiessi 260°C:een limpdtilassa:

Taulukko
Aika Oksidia MFI-"'_t Ha jaantumisarvo
(minuutteja) (%) (%)‘
\
5 0 13.6 -
15 0 63.3 . 365
30 ‘ 0 101.8 648
5 1.0 Ca0 3.1 =77
15 1.0 Ca0 6.7 -51
30 1.0 ca0] 2.6 -7

o
*M ittaukset tehty 260°C=ssa mieluummin kuin 240 C:ssa.
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Egimerkki 5

Esimerkin 2 menettelé toistettiin, paitei etts kdytetty kal siiumoksidi
oli vapaasti juoksevien rienten pallosten muodossa, jotka oli pddllystetty
mineraalisljylli ja -~ Vahalla Ja joita toimittaa John and E Sturge Ltd kaup-
panimella "Caloxol" W5G Ja jotka sisiltivit 83 % kalsiumokgidia. Yhdistelmg
antoi mitattuna edelly mééritellyissi olosuhteissa hajaantumisar#oksi-54 %.
Yhdistelmistsi muovatun testindytteen vetomurtolujuus oli 128 MN/mz. Kumpikin

ndistd arvoista on edullisesti vertailukelpoinen vertailuarvojen kanssa esgi-
merkictd 1 ja esimerkissi 2 kiytet;m "Analar"-asteisen kalsiumoksidin kanssa.

Esimerkki 6 ,
Muiden metallioksidien k¥8ytt64, minkd voitaisiin odottaa osoittavan
samanlaisiz vaikutukcia kuin nimi keksinndn médritellyt oksidit, arvioftiin

esimerkin 3 yhdistelmissid korvaamalla kalsiumoksidi kullakin seuraavassa
taulukossa luetellulla oksidilla. Kussakin tapauksessa saatu hajaertuminen

oli normaalia suurempi.

Taulukko
Oksidi MFIS ME‘IIS Hajaantumisarvo (%) !
)
0 443 9,6 123
1% Mgo 22,7 57,2 1230
2% 2Zn0 31,3 81,4 - 1800

Edelleen eriiss# vertailukokeessa toistettiin esimerkin 2 menettely, paitsi
ettd kalsiumccsidi korvattiin ekviva .entilla painomisriglli vedetsntéd aluminium-
oksidia. Verrattuna esimerkigsi 1 saatuun hajaantumisarvoon 215 %5 saatiin
tdssi arvoksi 320 % kdyttden normaalitestid, miki osoitti, ettd vedetsn
Alzo3 el toimi atab;loimisaineena sulatusolosuhteissa,

Esimerkki 7

Poly(etyleenitereftalaattia), Jonka suhteellinen viskositeetti old 1,78 3a
k¥osteuspitoisuus kuivaamisen Jédlkeen 0,005%, yhdistettiin 280°C:asa ilmarei!
4118 varustetussa ruuvisuulakepuristimessa 30 paino-%:nrkanssa lasikuituja
Ja 0,5 %:n ja vastaavasti 1,0 paino-%:n kanssa kalsiumoksidia. Saadut Yhdistel~
mdt saatettiin edelly méiriteltyyn hajaantumistestiin Ja saadut tulokset

on esitetty seuraavassa.
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Taulukko
+ +
Kalsiumoksidia (%) MFI5 MFI15 Ha jaantumisarvo
Y 3,08 4,31 40
0,5 3,4 3,78 23
1,0 2,2 2,4 -22

+
MFI mittaukset suoritettu 270°C:ssa.

BEsimerkki 8

Esimerkin 2 menettely toistettiin, paltsi ettd kalsiumoksidi
korvattiin strontiumoksidilla vikevyyksissi 0,5 ja 1,0% yhdistelmin painosta
laskettuna. Allaluetellut hajaantumisarvot osoittavat, ettédstrontiumoksidi
pienentsi yhdistelmin, joka el sisidlli stontiumoksidia, sulaviskositeetin
alenemaa, varsinkin parannus on vihemmin merkitt&vé kuin yhtésuurilla kal-
siumoksidi-pitoisuuksilla.

Taulukko
:Sr0
pitoisuus MFI5 MFIl Hajaantumis~ }Vetomurto- %skul Juus

5 arvo (%) lujuus IS L24
(Mmv/m®)  J(KI/m®)

0 5,8 20,3 250 136 8,6

0,5 357 12,3 112 130 9,4

1,0 4,6 12,6 117 132 9,6

Esimerkki 9

Yhdistelmil, Jjotka sisdlsividt 30 paino-% erilaisia epiorgaanisia tHyte-
aineita, yhdistettiin esimerkin 1 menettelyn mukaisesti mutta n. 240°Czeen
yhdistimislémpitilassa 0,5%:n ja vastaavasti 1,0%:n kanssa kalsiumoksidia.
Seuraavassa taulukossa esitetyt hajaantumisarvot osoittavat, etti kalsium-
oksidi plenentii MFIl-arvoja kunkin tédyteaineen lésniollessa verrattuna ver-
tailukokeisiin, jotka eividt sisdéllid oksidia.
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Taulukko
Epdorgaaninen CaO-pitoisuus MFIS MFIIS Hajaantumis-
tdyteaine (%) arvo (%)
Talkki 0 10,0 19,7 97
0,5 9,0 13 30
1,0 7,2 9,4 -6
Wollastoniitti 0 13,4 21,8 63
0,5 11,3 13,9 4
1,0 10,1 9,6 -28
Kiille 0 9,7 20,4 110
0,5 6,9 9,7 0
1,0 6,1 7,1 =27

Esimerkki 10

Esimerkin 3 menettely toistettiin, paitsi etti yhdistelmi sisilsi
1 paino-%:n kimrsskid (S 160 kuohkeata kimrsstkii, jota toimittaa Degussa).
Titd yhdistelmii valmistettiin seki kalsiumoksidin poifisaollessa ettd 0,1%:n
kxalsiumoksidia lisn#éollessa. Yhdistelmin, joka ei sisiltényt kalsiumoksidia,
MFIS—arvo oli 5,5 se luokiteltiin 94V-O:ksi UL94-testissi kdyttHen 1,5 mm:n
paksuista niytetts, mutta téssi testissi ilmeni tippumista. 0,1%:n kalsium-
oksidi~lisédys yhdistelmédln antoi MFIS-arvoksi 3,6 luokituksen 94V-0 ja tippu-
mista ei esiintynyt 1,5 mm:n paksuisilla niytteilli.
Egimerkki 11

Kalsiumoksidin vaikutusta segmentoidun polyeetteriesteriyhdistelmin
pysyvyyteen, kun tdmi saatettiin normaali hajaantumistestiin, tutkittiin.
Kaytetty polymeeri oli elastomeeri "Hytrel" 4055, polymeeri, joka sisiltii
tetrametyleenitereftalaatti- ja polytetrametyleenieetteriglykolitereftalaatti-~
yksiksitid. Tamd polymeeri yhdistettiin 240°C:ssa 30 %:n kanssa, yhdistelmin
painosta laskettuna, lasikuitva ja kalsiumoksidia. Saadut vaikutukset on egi-
tetty seuraavassa taulukossa.

CaO0-pitoisuus
(%) MP15 MFIls Ha jaantumisarvo
0,5 1,7 3,6 -19
l,O 0967 793 ‘83
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Patenttivaatimukset

1. Polyesteriyhdistelm#, joka k&sittdi seoksen, jossa on lamp&muo-
vautuvaa polyesterid, 2 - 70 % yhdistelmin painosta epdorgaanista tayteainetta
ja metallioksidia, tunnettu siitd, ettd metallioksidina on kalsium-
tai strontiumoksidi ja sen:pitoisuus yhdistelmin painosta laskettuna on n.
0,05 - 3 s.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen polyesteriyhdistelm&, t un -
nettu siitd, ettd oksidin pitoisuus on n. 0,1 - 2 % yhdistelm&n painosta

laskettuna.

Patentkrav

1. Polyesterkomposition omfattande en blandning av termoplastisk
polyester, 2 - 70 % av vikten av kompositionen av ett ocorganiskt fyllnads-
medel och en metalloxid, k &nnetecknad dirav, att metalloxiden
ar kalcium- eller strontiumoxid och dess koncentration ber&knat pa vikten
av kompositionen &r ca. 0,05 - 3 %.

2. Polyesterkomposition enligt patentkravet 1, k anneteck -
n ad darav, att koncentrationen av oxid &r ca. 0,1 - 2 % av vikten av

kompositionen.

Viitejulkaisuja-Anfdrda publikationer
Patenttijulkaisuja:-Patentskrifter: USA(US) 3 368 995 (260-L40).
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