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Zrisob vyroby expandovanych polyolefinovych &astic a jejich

pouziti

Oblast techniky

Vynalez se tykd zplsobu vyroby expandovanych polyolefino-
vych &Aastic impregnaci polyolefinovych &astic tékavymi nadou-

vadly.

Dosavadni stav techniky

Expandované polyolefinové &astice se v praxi vyrdbeéji dvé-

ma =plasoby:

P¥ri protlad&ovdni se polyolefin natavi a tavenina se smisi
s t8kavym nadouvadlem. Po vytla&eni =z extruderu se expandovany

rolyolefin granuluje.

Pri impregnadnim z=pisobu (EP-A 53 333) se suspenduji ne-
smadené polyolefinové dastice ve vodé a pod tlakem se impreg-
nuji té8kavym nadouvadlem p¥ri teplotd v blizkosti teploty mék-
nuti polyolefinu. Nabto se tlak uvolni a polyoclefinové Jdéstice

expanduiji.

Existuji pokusy s impregnaci v plynné fa=i (DE-B
1 285 722). Pri tom je v3ak treba polyolefinové &astice na po-
vrchu smidet, aby se p¥i pouZitych teplotidch nespekly. To ma
prirozenéd ten nedostatek, Ze pri nadsledném zpracovani je rov-
ndZ =ztiZeno svareni pdnovych &&stic do tvarovych tLéles. Kromé

toho vy2aduje smiceni =v1astni vyrobni operaci.

Ukolem vynidlezu tedy je vyvinout =zpisob vyroby expandova-
né polyolefinové &astice impregnaci tékavymi nadouvadly, pri-
CemZ m4 byt vyrazena protla&ovaci velmi energelicky narodnd

technika a suspendovdni &astic ve vodé (coZ je také energetic-
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ky narodné a prindsi to prohlémy s odpadni vodou), pridemZ by

2

Acen

Fin

t
bylo moZné wypustit sm povrchu &astic.

Ziistilo se, Ze tento uvkol je moZno vyregit tim, Z2e se

rropyvelnové neho ethylenové

'8

olvmery ve form& &astic iwmpregnu-

i1 nadeuvadlem ve vmEnosyg,
Podstata vyndlezu

Zplsob vyrohy expandovanveh polvalefinovech dastic im-
rregnovanim polvolefinouvech Sastic t8kavym nadouvadlen pti
teplotd, kterid je nejuvydSe B0 C pod lLeplotou Lani a nejusSe 20
aC nad teplotou Lani kristalitd polyvolefinu, prifemzZ Leplota
tani kristalitd je maximen k¥ivky NSC, kterd se ziskd zahriva-
nim 2 a% 6 mg polyolefinového granuldtu na 220 QC 5 ryvchlost{
ohYevu 20°C/min diferen®nim kalorimeltrem, spoliva podle wvyna-
lezu v Ltom, Ze se &istice propylenového nebo ethylenového po-
lvmeru peod tLlakem wuvAd&+ii do vznozu ve vivrivd vrstvE a pii tom

se impregnuii nadouvadlem, kieré je plynné pFi dané teploié,

nade? se impregné 8astice wvolnédnim Llaku nechaji expardoval.

V patentovém spise ®islo DE-A 272 17 557 4e popsidn zplsch
vyrohy nap&nitelnych palvalefinouvych &istic. P¥I tom se polyo-
lefinmud Rigtice udrB®nvand ve vzneasu  impregnuif nadouvadlen
v plynné fizmi. Tluyidizeovany stav a2 udr2aie otiddnim niddehy ne-
o pomoci michadel Finidizacse vivivou vrstvou neni =zmifovana.
Vohodné polvnlefiny discu rouhované polymery styrolu na polyet-
hvlen. Takovéd polvmery obsahuifci véLtii prodily polystyrolovych
Yeldzcl dJsou schopny podrZet. t.8kava nadouvadla v absorbovaném
stavu po delZi dcoku. Tomu tak oviem neni u ohyeinvch polymerd
ethvlenu a propylenu, LakZe Lim nelze vyrcbil Z3dné nap&liova-

telné polvolafinové Sastice.

Technika vi¥rivé vrsitvy je sice v chemické vyrobni praxi

hoind pou3ivanvym postupem. Nebylo vZak moZno samozrejm& olekd-




valt,, Ze se dd& impregnace polyolefinovych &dstic v blizkosti
teploty m&knuti provadét bez problémid a bez= slepovani. Na ro=-
dil od dosavadnich impregnadnich pokusl je moZno se obejit bez

vestaveb do reaktort.

Polyolefiny podle vynalezu jsou krystalické olefinové po-
lymery, jejichZ rentgenovd krystalinita pri teploté 25 =C je
vice neZz 25 %. Pro zplsob podle vyndlezu se hodi polyethyleny

nizké (PE-LD), stredni PE-MD) a vyscké (PE-HD) hustoty, poly-
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propylen i ethylenové a propylenové kopolymery, klteré obsahuji
molovd neiménd 50 % ethylenovych a/neho  propylencvych jedno-
t,ek. Vhodnymi kopolvmery Jjsou napriklad alfa-olefiny s vice
neZ2 12 atomy uhlikuy, iako propylen, buten, penten, hewen, ok-
ten, dile vinylester, iaken vinyvlacebtil, estery kyseliny akry-
lové, methakrylové, maleinové nebo fumarcvé alkoheld, které
chsahuii 1 a%2 2 atom® uvhliku, jakoZ i ionomery. Olefinové po-
lymery wmaii obecn& index taveni MFI (230; 2,16) (podle DIN
53 73%) 0,1 a2 20, s vyvhodou 0,5 a2 15 a tLeplotu tLani krysta-
1itd 9% az 170 eC. PouZit Ize i smési riznych olefinovych po-

lymerd.

S vyhodou se pouZivad kopolymerd propylenu hmotnostné
s 0,59 a2 15 % ethylenu nebo alfa-olefinu se 4 aZz 8 atomy uhli-
ku a kopolymerd ethylenu se hmotnostné 3 a2 18 % alfa-olefinu

se 4 a2 8 atomy uhliku (LLDPE) .

Okh=v145H vhedndmi polvolefiny jsou kopolymery sestivajici

hmotnostngd = 1 a2 6 % ethyvlenu a 94 a2z 99 % propylenu.

Velikaost polyalefinovyceh Xastic mdZ2e kolisat v Sirokych
mezich me=zi 0,1 3% 6 mnm, vyhodné isou &istice o velikosti 0.5

az 4 mm. Castice mohou hyvt ve tLvaru granulitu, krupice nebo

rAaZk.

]

Vhodnymi nadouvadly jsou v zadsadé vS3echny organické a an-
organické 1atky, které jsou =z=a =zvolenych teplot v plynném sta-
vu, nap¥iklad uvuhlovodiky, fluorované nebo chlorované uhlovodi -

ky, jako2 i oxid uhlidity, dusik a vzacné plyny. PouzZit lze i

K
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smé

u

t.8chto plvnti. Vyhodnymi nadouvadly iJsou propan, bultan,

f

t.an, hexan a oxid uhlid&ity. V pripadé =v1ast vyhodného pou-

°

enta
Z2iti butanu jsou obsa2ena v praxi &asto nepatrnd mnoZstvi du-
siku, kdvZ byl reaktor pred =ahidjenim impregrace inertizovan
dusikem. Dalifim vhodnym nadouvadlem je amoniak, ktery l1ze rov-

n&2 pouZit ve smési s dusikem.
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Na obr. 1 ie naA&rt vhodného impregnad®niho reakloru.

Reaktor 1 s vivrivou vrstvou je =z=pravidla valcovity, opatens

Ve

tepelnég izcladnim neho topnym plastém 2, md dno k ro=dé&lovan

P~

pPlynu, na némZ spod&ivd ndsyp 3 polyolefinovych &astic, plnény
otvorem 6. Ob&hovym dmychadlem 4 Jje nadouvadlo dopravovano
okruhem ve sméru Zipky. Vyménikem tepla 5 se nastavuje a udr-
Z2uje provozni teplota. Po ukondené impregnaci se ventilem 7

tlak uvolni, nadeZ polyolefinové &astice obsahujici nadouvadlo

expanduji. Zadkladni paramebry postupu ve virivé vrstvé jsou
ropsany napriklad v monografii "Fluidization Engineering”

(Daizo Kunii a Octave Levenspiel, 2. vydini, Butterwvorth 1991).

Teplota se udrZuje v oblasti teploty taveni polyolefinu,
s vyhodou 50 € a% 30 C nad teplotou tani krystalitd polycle-
finu, urd&enou zpisobem DSC. Teplota tini krystalitd je maximun
k¥ivky DSC, kterd se z=iskd zahrivadnim 3 aZ% 6 mg polyolefinové-
ho granulatu na 220 0o rychlost i oh¥fevu 20 °C/min diferen&nin

Pl

kalorimetrem. Podle zkuSenoshti sniZuje oxid uvhligity Leplolou
tdni krystalitd polyolefin(, takZe je moZno =volil nizké roz=-
me={ impregnadni teploity. V pripad& hutanu a kopolymeru propy-

lenu s hmotnostnd 2 % ethylenu je vyhodnd teplota 100 azZ 145 °C.

Tlak ma byL p¥i impregnaci nejméné 25 %, obzvlastsd nejmé-
n& 40 % tlaku nasycenych par nadouvadla pri provozni teplotsd.

P¥ri pouZit{ bulLanu je ophtimdlni tlak 1,0 a= 2,0 MPa.

Ryvchlost U proudd&ni glyvnu, kterou plyn v okruha. obiha,
vyvhovuie podnince U-UMF = 0,02 a2 1,5 m/sec, s vyhodeu

J-UMF = 0,05 =~ 1,5 m/sec.

N

vochlost, I je p¥i tom rychlosti plynu v prdzdném potrubf,

3

vztaZenid k volnému prdfezu reaktoru s viriveu vrstvou nad

nasvpem. UMF je minimalni fluidizadni rychlost &astic =za
prislufnitch provoznich podminek. Predris pro experimentalni

2jidtovani minimdlni fluidizad®ni rychlosti &3dstic a prisludSnou
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vypodetni rovnici obsahuje 3. kapitola citované monografie
"Fluidizat.ion Engineering”. P¥i pouZiti butanu a pr¥ri velikosti

Gastic 1 mm je vyhodnda rychlost plynu v prazdném potrubi 0,15
az 0,8 m/sec.
Trvdni imprega&niho pochodu koli v Zirokych mezich ne-

sa
=21 10 minutami a 2 hodinami, & vvyhodou je 20 a® 90 minutl.

Cd

Zkratit T1=e tuto drohi pfedehPabinm reaktoru a/neho polyolefino-

vych &istic pred naplndnim de vivivé vrstvy.

Zriisnhem podle vynalezu =se z=iskaii expandované polyolefi-
nové Xistice se syvrnou hustolbou 10 a% 250, s vyhodou 15 aZ 150
g/l MEndnim impregna®ni teploty, impregnadniho tlaku, doby
impregnace a prolitlaku p¥fi ewpansi lze sypnou hustotu cilenéd

ovliviovat, .

Polyvolefinové &istice lze =zpracovavat znidmymi =z=plsoby na
Pénovd tvarovi tLé&lesa, klerd nachizeji pouiiti ve stavbé auto-

mohild a v obalové fLechnice a pri vyrob& nadradi sporltovnich a

Vvnidlez obijastiuije, nijak vZak necmezuje nasledujici
rwiklad prakiického provedeni. Dily a procenta v prikladu jsou

minény hmotnostnég .

ady provedeni vynilezu

Ve virivé vrstvd reakitoru hez vnit¥fnich vestaveb a o ob-

D

- <

sahem pribhliZnd 6 litrd se zahvrivanim udr3uje 1 dil statistic-
kého propylenového kopolymeru s 2,8 % ethylenu o velikosti
Eadstic 1 wm v inertnim prost¥edi pri soudasné fluidizaci obé&-
hovym proudem plynu na teplot& 80 °C. Zpodaitku se pr¥ri této
teplotd privdadi do plynového okruhu plynule po dobu 15 minut
12 dil1d technického butanu. Ke konci davkovani je Leplota 110
0C a tlak (absolutni) v jednotce je 1,55 MPa. V prib&hu reakce

se oh&8hovd rychlost U snizi = 0,7 na 0,4 m/sec; z=a danych pod-
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minek je UMF 0,11 m/sec. Nato se obé&hovy plyn zahfeje béhem 10
minut, na teplotu 128,5 ¢ a prak se obsah reaktoru vystupninm
ventilem najednou uvolni do zdchytné nadoby. Sypnid hmotnost

vzniklych p&novych dastic je €0 g/1.

Primyslovd vyvuZitelnost

Zpt=sobh uvyrohy ewpandovanveh polvolefinovych Sastice ve vivivé

\

3
vretuyd reakboru impregnaci plvnenm hez pfedohoziho smideni. od-
radi Aosavadni protladovini a ¢astice vznikaii pouhou expansi

=z=a proveznihn Llaku v reakboru.
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PATENTOVE MAROZKY
1. Zrisoh vyrobhy expandovanych polyolefinovych &astic inm-

o4

pregnovianim  polvolefinovych &astic bL&kavym nadouvadlem pri

&, kterd je neivyde S50 e pod bLeplotou Lani{ a nejvyge 30
C nad teplotou tLani krislalitd polyolefinu, pridemz teplota

Ltani kristalitd je maximem k#Pivky DSC, kierd se z=iskd z=ahriva-

nim 2 a% 6 mg palvolefinového granulidtu na 220 C s rychlosti
chevy 20 C/min diferendnim kalorimebrem v vy 2 n a & u j i ¢ f

LJ\
n
=S

= e L i Te se & ce propylenového nebo ethylenového po-

tvmerny »od Llakem wvadédii do vznosu ve virivé vrstvd a pri tom

se impregnuii nadouvadlem, kbteré je plynné p¥i dané teplold,

nade? inpreand Sdstice uvolnénim tlaku se nechaji expandovat.
2 Zetisch podle ndroku 1, v v 2 na & uj i o i s e

L im, 2%e se =zpracecvavaii rolyvolefinovéd Jidstice o velikosti

3. Zpisebh podle ndroku 1, vy zna duijici s e
t, 1 m, s impregnace se provadi pri tlaku odpovidojici

mu n
méné 25 % t1aku nasyceni par nadouvadla p¥i provozni teplols.

4. Zptsobh podle narcku 1, vy zna & uj { o i s e
L im, % a0 jakec polyolefin zpracovdva kopolymer propylenu
s hmotricstnd 0,5 a2 15 % ethylenu a’/nebo alfa-clefinu se 4 az
8 atomy ullike ncho kopolymer ebthyvlenu s hmolnostnd se 3 aZ 18
% alfa-olefinu se 2 aX 10 alomy uhlikue.

5. Zptisoh podle ndrcku 1, v vy zn a & u j i ¢ i s e

N¢

o
v
3

e nadouvadlem je propan, butan, pentan, hexan neboc o-

<

®id uhlidity nebho jejich smés,

6. Zpisebh podle ndrcku 1, vy 2z na & uij i ¢ i s e

i om, Ze nadcocuvadlem je amoniak nebo ands amoniaku s dusikem.
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7. Zphsoh podle ndrokue 1, v vy =2 n a & u i { ¢ 1§ =3

t, 1 m, Ze rvchlost U proudéni plynu, kterou plyn v ckruhu obi-
b4, vvhovuije podsince U-UMF = 0,02 aZ 1,5 m/sec, priZemz IMF
je minimdln{ fluidizadni{ rychlost polymernich &astic pri pii-

slufné provozni Leplold.

8. PouZiti &astic expandovanych polyolefincouych &dstic po-

dle nidroku 1 k vyrobd& pénovych Lvarovych vyrobka.
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