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(54) Sposob vyroby polypropylénu pre vlékna

riadenou degradéciou

(57) ekonomicky a technologicky vyhodny
sposob vyroby polypropylénu pre vldkna
riadenou degradéciou iniciovanou orga-
nickymi peroxidmi za pritomnosti sta-
bilizaéného systému pozoetdvajuceho z
0,02 aZ 0,3 % hmot, fosfitického anti=-
oxidantu na baze pentaeritritolu; 0,02
az 0,3 % hmot, fenolického izokyanuri-
tového vysokomolekulového antioxidan-
tu, pri «torom sa do prédkového poly~
propylénu pred roztavenim pridéd pevny
a kvapalny inicidtor degradécie samos=
tahymi pridmi v hmotnostnom pomere peve
nei a kvapalnej zloZky 1l:l1 aZ 5:1 a v
celkovom mnoZstve 00l aZ 0,15 % hmot,,
ako aj 0,1 aZ 0,5 % hmot, svetelnych
stabilizatorov, Kvapalnym inicidtorom
ge 2,5=dimethyl=2,6«ditercbutylperoxi=

exdn a gevnyn Jo bis/tercbutylperoxi~-
izopropyl/benzén.




Cs 270 157 Bl . §

Vynédlez sa tyka zlepseného ep8sobu vyraby polypropylénu pre vlédkna riadenou degra-
déciou iniciovanou organickymi peroxidmi ze pritomnosti stabiliza&ného systému cobsahu-
juceho fosfiticky antioxidant, fenolicky izokyanurétovy antioxidant so stericky nebréne-
nou fenolickou skupinou, svetelné stabilizétory a spracovatelské prisady.

Polypropylén pre vlékna sa pripravuje riadenou chemickou degradsaciou, napriklad podla

CS A0-229 766, PouZiva sa pri tom jeden typ dialkylperoxidického inicidtora a stabili-
zalny systém zaloZeny na stericky brénenych a nebranenych fenoloch. Priddvanie peroxi-
dického iniciétora v kvepalnom skupenstve je vyhodné z hYadiska presnosti jeho dévkova-
nia, nevyhodou je viak vysokd vyrobnd cena. Pouiitie samotného pevného inicisdtora je tech-
nologicky nevyhodné, nakolko tento sa pri vyrobe polypropylénu pridéva do.zmesi ostatnych
prédkovych aditiv, ktoré ea do hlavného prudu préskového polypropylénu pridiva Jednym
spolofnym vstupom. Regulicia stupia odbirania polyméru Je nedokonald, nakolko spolu so
zmenou koncentrécie pewného iniciétora sa meni koncentracia pevnych prisad pridavanych

do polyméru 8 vysledkom je znaind nerovnomernost vlastnosti, Aditivny systém podra CS

A0 229 766 kombinovany so svetelnym stabilizatorom zabezpeluje dostatodnt termooxidadnt u
a svetelni stabilitu polyméru a vldken. Pritomnos? samotnych fenolickych antioxidantov

v procese vyroby polypropylénu suspenznou technoligiou polymerizacie v kvapalnom hexéne

s nadvaznym vypieranim katalytickych zvySkov NaOH apssobujo'neiiadﬁce zafarbenie gra-

nulétu transformainymi produktami nizkomolokulového, stericky bréneného fenolu. Hodno-

tenim 2.tosti takto vyrobeného granulitu podYs &SN 64 30 50 sa dosahuju hodnoty 3tandar-

tu O a2 E, &o je pre vyrobu najma bielych vléken nevyhodou.

Navrhované riesenie podla predmetu vyndlezu eliminuje uvedeny nedostatok tym, e
polypropylén sa pri riadenej degradécii aditivuje stabilizafnym systémom obsahujucim
fosfiticky antioxidant, fenolicky izokyanurédtovy entioxidant a svetalné stabilizatory.,
Pre inicisciu degradicie se pouiije kombindcis pevného a kvapalného dialkylperoxidic-
kého iniciétors, priZom kaidy z nich je pridévany samostatnym pridom. Uvedeny postup
inicidcie dvoma inicidtormi rozdielneho skupenstva zaruduje Jednak poZadovanu presnoo!
dévkovania kvapalnej zloiky s jednek lepiu ekonomiku procesu. Hmotnostny pomer medzi
pevnym a kvapalnym inicidtorom je 1:1 e2 5:l. Pevny iniciétor sa priddva ako zlotka zme-
8l pradkovych aditiv, ktoré sa dévkuje v kon3tantnom mnoistve na dané mnoZstvo présko=-
vého polypropylénu vstupujliceho do procesu. Kvapalny inicistor sa dévkuje samostatnym
prudom do nestabilizovaného préskového polypropylénu pred jeho zmieSanim e ostatnymi
aditivei, vritane pewnej iniciaénoj zloZky. Pre ddvkovanie je vhodné zubové &erpadlo
spojené s rozpradovacou tryokou. Ako pevny iniciétor je pouZity bis/tercbutylperoxi-
izopropyl/benzén, ktory ea priddva do préskovej kompozicie aditiv v mnoZstve 0,01 a2
0,15 % hm. na celkové mnoZstvo vstupujiceho polypropylénu. Ako kvapalny inicisdtor je
poutity 2,5-dimetyl-2,6-ditercbutyl peroxihexsn, ktory sa pridédve do préskového polypro-
pylénu v mnoistve 0,005 a% 0,15 % hm. na celkové mnoZstvo vstupujiceho polypropylénu.
Do préSkového polypropylénu sa pred degradéciou pridédva stabilizadny systém, ktory ob-
sahuje fosfiticky antioxidant s vybielovacim GZinkom na béze pentaeritritolu v mnoZ~
stve 0,025 a% 0,3 % hm. na celkové mnoZstvo polypropylénu, napriklad bis/2,4=di-terc-
butylfenyl/penteeritritoldifosfit alebo distesryl pentasritritoldifosfit, vysokomole~
kulovy fenolicky antioxidant izokyanurétového typu v mnoistve 0,025 g% 0,3 % na celko~-
vé mnoZstvo polypropylénu, napriklad 1,3,5-tris/3, 6=di-tercbutyl-4-hydroxybenzyl/izo~
kyanurét /obchodny ndzov Goodrite 3114/, Polymér obsahuje 33103 svetelné stabilizétory
benzofenonového. benztriazolového alebo HALS typu v mnoZstve 0,1 a2 0,5 % hm., a spra-
covatelské prisady. Fosfiticky antioxidant zaruduje dostatodn’ ochranu materidlu pred

" nekontrolovateInou-degraddciou a spolu s fenolickym izokyanurdtovym antioxidantom dos-

tatoinli spracovatelsku stabilitu, Okrem antioxidaZného a termostabiliza&ného u&inku sa
prejavuje aj vybielovaci efekt. Fenolicky antioxidant izokyanurétového typu neinteragu-
Je v degrado&nom procese s molekulami peroxidov a svoju aktivitu si v plnej miere ucho-
véva pre stabilizdciu polyméru pri zvlsknovani. Chemicks Struktira antioxidantu je ak-
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tivna aj pri stabilizécii vodi posobeniu svetla, Kombinécia obidvoch typov antioxidane-
tov zaruduje dostatolnu ochranu polyméru pri iniciovanej degradécii, zabezpeluje vy-
soku Uroven spracovatelskej stability pri zvlékiovani a v spojeni so svetelnymi stabie
lizétormi aj vysokl ‘svetelni stabilitu polypropylénovych vldken. Pri stabilizécii uve-
denym systémom antioxidantov nevznikaji sfarbené Z1lté produkty a vysledny polypropylén
dosahuje hodnoty Zltosti na Urovni Standartu A a% B /8SN 64=30-80/, Uvedené priklady
bli28ie ilustruju pfodnooti postupu podla predmetu vyndlezu oproti postupu podla AO
229 766, vyjadrené priebehom procesu, vlastnostami polyméru a vléken.

Priklad 1 |

Do prudu préskového polypropylénu s hodnotou indexu toku 2,20 g/10 min., sa zubo-
vym terpadlom nadévkuje kvapalny peroxidicky inicidtor 2,5-dimetyl-2,5-ditercbutylpero-
xihexén v mnoistve 00,0125 % hm. V Znekovom miedacom zariadeni sa pripravi koncentrova-
nd kompozicia obsahujuca préskové aditiva a prédkovy pelypropylén tak, aby koncentré-
cia jednotlivych aditiv dosahovala na celkové mnoistvo polypropylénu nasledovné hode
notys
~ bis/2,4=ditercbutylfenyl/pentaeritritoldifosfit ccecececccvcccccocsvscccses 0,05 % hm,
- Goodrite 3114, ktory je 1,3,5«tris/3,6«ditercbutyl-4=hydroxybenzyl/izokya=

NUPBT coceevoreerssccocossssreesssrresesssesscessassosescscsoscrscsscsccesces 0,076 % hm,
=~ svetelny stabilizdtor zo skupiny stericky tienenych aminov na béze poly~

mérneho piperidinu, obchodny nédzov Chimassorb 944 ..ceeeececcscvececscocsces 0;13 % hm,
= 8T10AradNn VAPONBLY ceesevesccocorocvcssssevsesescasvcssssctssrsesescensessece O,1 % hm,

- pevny inicidtor degraddcie bis/tercbutyl peroxiizopropyl/benzén seeeececeeces 0,125 % hm,

Koncentrovanéd kompozicia sa v &nekovom podévadi zmieda s pradkovym polypropylénom, ku
ktorému sa pridal kvapalny iniciétor. Po zmieSani sa zmes intenzivne hnetio pri teploe
te 200 °C v kontinuélnom hnetasi a vytlids zédvitovkou ku granulalnej hlave., Pred gra-
nuls&nou hlavou je umiestnené filtradné sitko, na ktorom sa snima strata tlaku. Tlak
pred sitkom sa vyhodnocuje ako varia&ny koeficient, ktory udédva rovnomernost degradai-
ného procesu, Vysledkom procesu je polypropylénovy granulét s hodnotou indexu toku

9,8 g/1. min,, ktorého vlastnosti su uvedené v priloZenej tabulke spolu s varia&nym ko-
eficientom tlaku,

Priklad 2

Postupom uvedenom v priklade 1 sa pripravi granulovany polypropylén; pridom sa po~
uZiju -jednotlivé létky v nasledovnych koncentréciéch:
= kvapalny inicidtor 2,5 dimetyle2,5 ditercbutylperoxihexdn ceesecscscseses 0,025 % hm,
= pevny inicidtor bis/tercbutylperoxiizopropyl/benzén ceeescocecsscoccssses. 0,050 % hm.
- bis/2,4~ditercbutylfenyl/pentaeritritoldifosfit cececececcesscscscceseces 0,05 % hm,
Goodrite 3114 00000000000 00000000000000000000000000000000600000000000600¢0 0512 % hm,
= evetelny stabilizdtor Chimassorb 944 cseececcecescvecscscsccsceccccserses 0,15 & hm.
stearan vtponat? $000000000000000000000000000 00000000000 sececcceccccvccee O,1 % hm,
Vysledkom je polypropylénovy granulét s hodnotou indexu toku 34,8 g/10 min., ktorého

viastnosti spolu s variainym koeficientom tlaku pred filtradnym sitkom sl uvedend v
priloZenej tabulke.

Priklad 3

Postupom uvedenym v priklade 1 sa z préskového polypropylénu s hodnotou indexu toe
ku 0,48 g/10 min., pripravillgranulovanv polypropylén, pridom sa pouzili jednotlivé léte
~ ky v nasledovnych koncentréciich: ,
= kvapalny inicidtor 2,5=dimetyl=2,5=ditercbutyl peroxiNexsn. ceccsccccccoces 0,02 % hm,

- pevny inicidtor bis/tercbutylperoxiizopropyl/benzén ......;é..........,.. 0,1 % hm,
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- diotearylpentaeritritoldifosfit evs0ccsscsssscnccscssssvscsossecsssses 0,2 % hm,
- Goodrite 3ll4 c.cececcccsccccvceccecscsoscscrcsocescrecrececscsosacocresee o.vzs % hm,
- svetelny stabilizétor Tinuvin 327, ktory je benztriazolového typu eeee 0,15 % hm,

- stearén Va’penats’l 0000000000000 0000000000000 000000000000000OCOIIOISIOGIIOIOGIEOIESLES 0.07 % hm.,

vysledkom je polypropylénovy granulét s hodnotou indexu toku 21,3 g/10 min., ktorého
vliastnosti spolu e variadnym koeficientom tlaku pred filtradnym sitkom s uvedend v prie-
lozenej tabulke. )

Priklaed 4

Postupom uvedenym v priklade 1 sa pripravi granulovbnf polypropylén z préskového
polyméru s indexom toku 1,90 g/10 min., podXa A0 229 766, prilom se pouZiju nasledovné
zlozky aditivného systémus

» 2,6 ditercbutyl=4=motylfenol sceccecoccceccvcccccvscsscrccscssscccccce 0,15 % hm.
- 2,6=dimetyled=dodeka [/propon/-y@]fonol ecseevecscscsccsvcccsccsssscse 0,15 % hm,
~ GOOUrite 3114 sevecveccsccssssssssesressscccerssssscecesscsssssssssssce 0,056 % hmo
=~ distearyltiodiproplondt seecevseececscesoscssccccssecvecsesccscscccscees 0,06 % hm,
- stearan vépenet? 0000000000 0000000000000000000000000000000000000000 000 0.1 % hm.

= svetelny stabilizdtor Chimaosorb 944 .cceececccccccscesoccccsccccscssce 015 % hm,

Kvapalny peroxidicky iniciétor sa pridé zubovym Zerpadloam v mnoZstve 0,072 % hm.
Vysledkom je polypropylénovy granulét s hodnotou indexu toku 36,2 g/10 min., ktorého
vliastnosti spolu s varia&nym koeficientom tleku pred filtra&nym sitkom s uvedend v
tabulke,

Z polypropylénovych granulétov pripravenych podYa jednotlivych prikladov sa pri=~
pravili polypropylénové vlékna podXa postupu uvedeného v CS A0 229 766. U takto pri-
pravenych vldken sa stanovovali pevnosti v cN/dtex a poloviiné doby poklesu pevnosti
vldken na 1/2 ich p§yodnej hodnoty pri ofiarovani xenonovou vybojkou Pl/2' Uvadzajtd sa
hodnoty ziskané po 900 hodinéch oZiarenia.

Tabulka &. 1l: Varia&né koeficienty tlakov polymérnej taveniny pred filtrainym sitkom
pri granulécii; vliastnosti polypropylénovych granulétov pripravenych
podXs prikladov &, 1 aZ 4 a vldken z nich pripravenych

Priklsd &, Index toku Index degra- Index Z1tost Pevnost Pis2 VK
g/10 min. . dability pseud., d&tandart vldkna % tlaku
2/ cN/dtex 3/
1 9,8 1,59 1,43 8 3,3 13 1,9
2 34,8 1;45 1,32 A 3;1 23 1,3
3 21,3 1;47 1,37 B 3,0 29 1,5
a4 36,2 1/65 1:33 E 3;1 15 4,7

Vysvetlivky: 1/ index degradability ID .. pomer IT polyméru degradovaného pri 280 °C
a p@yodného polyméru, vid &SN 64 30 50,

2/ index pseudoplasticity IP ., miera 3irky rozdelenia molekulovych hmot-
nosti, vid &SN 64 30 50

3/ Pokles pevnosti vlékna na 1/2 p3vodneJ hodnoty ~ vyjadreny % stratou
po 900 hodinéch oZiarovania xenonovou vybajkou
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Spﬁhob vyroby polypropylénu pre vlskna riadencu degradéciou iniciovancu organicky=-
mi peroxidmi za pritomnosti stabiliza¥ného systému obsahujiceho fosfiticky antioxidant,
fenolicky vysokomolekulovy izokysnurdtovy antioxidant, svetelné stabilizétory a spraco-
vateYské prisady, vyznaleny tym, Ze do préskového polypropylénu s hodnotou indexu toku
0,1 a%z 10 g/10 min, sa pred jeho roztavenim pridé kvapalny 2,5-dimetyl-2,5-ditercbutyl
peroxihexdn a pevny bis/tercbutylperoxiizopropyl/benzén v samostatnych brddoch v hmot~
nostnom pomere pevnej a kvapalnej zlotky 1 : 1 a2 5 : 1 a v celkovom mnoZstve 0,01 aZ
0,15 % hm, na hmotnost polypropylénu.




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

