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(57) Tiivistelmi:

Laite ja menetelmi kapseleiden valamiseksi valettavas-
ta hydrofiilisesta polymeeri-koostumuksesta, joka sopi-
vimmin on liivatetta, jolloin kdytetdin ruiskuvalulait-
teen ja mikroprosessorin yhdistelmdi aika-, lampétila-,
paine- ja vesipitoisuusolosuhteiden tarkaksi sHatdmi-
seksi hydrofiilisessa polymeerikoostumuksessa jaksot-
taisessa valuprosessissa.

(57) Sammandrag:

Anordning och fdrfarande f£8r att producera kapslar av
en formbar hydrofil polymerkomposition, féretridesvis
gelatin, med anvidndande av en kombination av en sprutg-
jutanordning och en mikroprocessor f&6r att exakt kont-
rollera den hydrofila polymerkompositionens tid-,
temperatur-, tryck-och vattenhaltfdrhallande i en cyk-
lisk gjutprocess.
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Menetelmd hydrofiilist4 polymeeri¥ sis#ltiv&n koostumuksen
ruiskuvalamiseksi - F8rfarande f&r sprutgjutning av en kom-
position innehdllande hydrofil polymer och en sprutgjutnings-
komposition

Tdm& keksintd koskee menetelm¥¥ kapseleiden valmistamiseksi

valukelpoisesta hydrofiilisesta polymeerikoostumuksesta, so-
pivimmin liivatteesta eli gelatiinista. T&ssi keksinndssi
kdytetddn hyvdksi liivatetta, joka sopivimmin on valmistet-
tu eri tyyppisistd liivatteista, mukaan luettuna happamen
tai alkalimenetelmdn avulla valmistettu osseiini, happamen
menetelmdn avulla kdsitelty siannahka tai alkalimenetelmin
avulla kdsitelty naudannahka. Ndiden eri tyyppisten liivat-
teiden molekyylimassa on 10,000 - 2,000,000 Dalton tai
10,000 - 2,000,000 ja 10,000,000 - 20,000,000 Dalton. Mene-
telmd tdssd keksinndssd kdytettyjen erityyppisten liivattei-
den molekyylimassajakauman middrittdmiseksi suoritetaan siten
kuin on esitetty seuraavissa viitteissd;

I. Tomka, Chimia. 30, 534-540 (1976)

I. Tomka et al. Phot.Sci. 23, 97 (1975)

Liivatteen, jonka molekyylimassa vaihtelee vililli
10,000 - 2,000,000 Dalton, todettiin aiheuttavan vihemm&n
kapselinosien muodonmuutoksia kapselimuotista poistamisen
jdlkeen.

Kun seuraavassa selostuksessa kidytetdin termid "liiva-
te", kuuluu siihen myds muita hydrofiilisii polymeereid,
joiden ominaisuudet tekevdt ne sopiviksi kapseliaineiksi.
Hydrofiiliset polymeerit ovat polymeerej&d, joiden moleku-
laariset massat ovat noin 103 - 107 Dalton ja joiden run-
gossa ja/tai sivuketjuissa on molekulaarisia ryhmid ja jot-
ka kykenevédt muodestamaan ja/tai ottamaan osaa vetysiltoi-
hin. Tdllaisten hydrofiilisten polymeerien vesiadsorptio-
isotermissd (l&mpdtila-alueella noin 0 - 2000C) on k&ddnne-
piste, joka on ldhelld vesiaktiviteettipistettid kohdassa 0,5.
Hydrofiiliset polymeerit erottuvat ryhmisti, jota kutsutaan
hydrokolloideiksi, molekulaarisen dispergoitumisen perusteel-

la. Ndiden hydrofiilisten polymeerien molekulaarisen disper-
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goitumisen yll&pitdmiseksi on niihin sisdllytettdvd vesi-
fraktio, joka - tdmé&n keksinndn toiminta-alueen mukaan -

on 5 - 25 paino- % hydrofiilisen polymeerin koostunuksesta
edellyttsen ettd n#iden hydrofiilisten polymeerien l&mp&tila
on t4mén keksinnén toiminta-alueella 50°C - 190°C.

On olemassa muita hydrokolloideja, jotka eivdt ole hyd-
rofiilisia polymeerejd tdmdn mddritelmdn mukaan, ja jotka
sisdltivit enemmidn tai vihemmdn pallomaisia tai kuitumaisia
hiukkasia, jolloin ndmd hiukkaset koostuvat hydrofiilisen
polymeerin useista makromolekyyleistd molekulaarisen massan
puitteissa, joka on 103 - 107 Dalton, joka nostaa hiukkas-
koon arvoon 0,01 - 10 mikronia, mikd vastaa tyypillistd
kolloidihiukkasten kokoa. Tdmédn keksinndn erddnd primddri-
tarkoituksena on kdyttdd hydrofiilisid polymeerejd kapselei-
den valmistuksessa.

Timin hakemuksen suhteen viitataan samanaikaisesti jé&-
tettyyn hakemukseemme no. 83 1001 (patentti no. 77 050).

Kapselinvalmistuskoneita on kehitetty joissa kdytetddn
uppovalutekniikkaa. T&md tekniikka kdsittdd kapselinmuotois-
ten puikkojen upottamisen liivateliuokseen, puikkojen pois-
tamisen liuoksesta, liivatteen kuivattamisen puikoilla,
liivatetta olevien kapselinosien irroittamisen puikoista,
pituuden sddtimisen, leikkaamisen, yhdisté&misen ja kapse-
leiden poistamisen. Aikaisemmin tunnetuissa kapselinvalmis-
tuskoneissa on kdytetty mekaanisten ja pneumaattisten ele-
menttien yhdistelmdi ndiden toimintojen suorittamiseksi ai-
na valmistusnopeuteen 1200 kokoa 0 olevaa kapselia/minuutti
asti. Vaikka edelldesitetty laitteisto yleisesti katsottuna
sopii t#tid tarkoitusta varten, halutaan kuitenkin tuottaa
kapseleita huomattavasti suuremmalla valmistusnopeudella,
yli 15000 kokoa 0 olevaa kapselia/minuutti, samalla kun
tarkasti sdddetdin liivatteen ominaisuuksia kapseleiden
valmistamiseksi hygieeniselld tavalla ja mahdollisimman
pienilld kokovaihteluilla niin, ettd kapselit voidaan tdyt-

tdd suurteholaitteistoa kdyttden.
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US-patenttijulkaisussa 4,216,240 on esitetty ruiskuva-
lﬁproSessirxjenuﬁdun kuitumaisen proteiinituotteen valmis-
tamiseksi. Td@mdn prosessin avulla aikaansaatu kuitutuote
eroaa periaatteessa tdmén keksinnén avulla aikaansaatujen
kapseleiden l&dpindkyvdstd lasimaisesta aineesta. Valuvan
massan aikaansaamiseksi valuprosessia varten on mainitussa
patenttijulkaisussa kdytetyt proteiiniseokset lisdksi dena-
turoitava, jolloin ne menettdvidt kykynsd liueta.

US-patenttijulkaisussa 4,076,846 kdytetdidn tirkkelyk-
sen ja proteiiniaineiden suolojen binddrisii seoksia syota-
vdn, muotoillun tuotteen aikaansaamiseksi ruiskuvalumenetel-
mdn avulla. T&mén keksinndn mukaan proteiiniaineista, sopi-
vimmin liivatteesta ja muista hydrofiilisista polymeereista
muotoiltuja tuotteita voidaan valmistaa lisidamatti tédrkkelys-
ta.

US-patenttijulkaisussa 3,911,159 on esitetty filament-
ti-tyyppisten proteiinirakenteiden muodostamista sydtdvien
tuotteiden aikaansaamiseksi, joiden pehmeys on parantunut.
Tdmdn keksinndn avulla muotoillut tuotteet valmistetaan il-
man filamenttimaista proteiinirakennetta.

Ruiskuvalulaitteen kdyttidminen liivatetta ja muita va-
lukelpoisia hydrofiilisii polymeereji olevien kapseleiden
tuottamiseksi, joilla on vastaavat ominaisuudet, on uusi, ei-
kd sitd ole ehdotettu teknisessi kirjallisuudessa. Eris
edellytys minkd tahansa aineen osalta, jota on voitava va-
laa ruiskuvalumenetelmin avulla, on sen kyky ohittaa lasit-
tumispiste ldmpStilassa, joka on yhteensopiva aineen termi-
sen stabiliteetin kanssa ja ruiskuvalulaitteen teknisten
ominaisuuksien kanssa.

Tédmén keksinndn puitteissa on saatu aikaan parannettu
ruiskuvalulaite, joka soveltuu automaattisesti sdidettdviksi
mikroprosessoritekniikan avulla ja jossa kdytetddn hydro-
fiilisten polymeerien, kuten liivatteen, muodossa olevia
valukoostumuksia, ja joiden liukenemispiste on lampotila-

alueella, joka soveltuu ruiskuvaluprosessia varten, ja joka
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tekee mahdolliseksi vesipitoisuuden sd&dté@misen ennalta mad-
rittyjen arvojen puitteissa lisdtoimenpiteiden, kuten ruis-
kuvalulaitteen avulla muotoiltujen tuotteiden kuivattamisen
tai kostuttamisen vdlttdmiseksi.

Laitteisto kdsittdid parannetun automaattisen ruis-
kuvalulaitteen, jossa on sydttSsuppiloyksikkd liivatteen
vastaanottamiseksi, varastoimiseksi, yllédpitémiseksi ja
sybttidmiseksi ja jossa on poistoaukko; ruiskuyksikén, jossa
on sylinterinmuotoinen laite, jonka tulopdd on kytketty
mainitun suppiloyksik®n menop&&h&n liivatteen vastaanotta-
miseksi siitid, sekd kuljetus- ja tydnninelimen, joka on
pydrivdsti ja liukuvasti asennettu mainittuun sylinterin-
muotoiseen laitteeseen siind olevan liivatteen siirtdmisek-
si ja plastisoimisen mahdollistamiseksi, valuyksikén, joka
on liitetty sylinterinmuotoisen laitteen pddhéan vdlimatkan
pddhidn tulopiistd, joka kdsittdd kapselinosien valulaitteen
ja laitteen valettujen kapselinosien poistamiseksi siitd,
normaalisti suljetun venttiililaitteen, joka on kytketty
sylinterinmuotoisen laitteen ja valuyksikdn vdliin, jolloin
venttiililaitteen siirtyessid avoasentoonsa siirtyy ennalta
midratty mddrd plastisoitua liivatetta valulaitteen kapse-
linosien valulaitteeseen, mikroprosessorin, jonka muistiin
on varastoitu parametreja useiden aikamdédrien mddrittdmisek~
si halutun ty®jakson aikaansaamiseksi ruiskuyksikkcd ja valu-
yksikkdd varten sekd sySttésuppilossa olevan liivatteen
optimaalista painetta, l&mpdtilaa ja vesipitoisuutta var-
ten, tuntolaitteen ruiskuyksikdén ja valuyksikdn todellisten
toiminta-aikojen, sekd sydttdsuppilossa olevan liivatteen
lampdtilojen, paineen ja vesipitoisuuden tunnistamiseksi
ja ilmoittamiseksi, laitteen, joka on kytketty tuntolaittee-
seen ja mikroprosessoriin tuntolaitteen tunnistamien todel-
listen olosuhteiden ja mikroprosessoriin varastoitujen para-
metrien vidlisen poikkeaman toteamiseksi, joka kdsittdd
laitteen poikkeaman ilmoittamiseksi, aktivointilaitteen,
joka on kytketty poikkeaman ilmoittavaan laitteeseen, syot-
t8suppiloyksik®dn, ruiskuyksikdn ja valuyksikdn toiminnan
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sd8t&miseksi automaattisen kapselinvalulaitteen optimaalisen
toiminnan yll&pit&miseksi.

T&md keksintd k#sitt4d¥ siten menetelm#n koostumuksen ruis-
kuvalamiseksi, joka koostumus sis#1t#4 hydrofiilisti poly-
meeria, jonka rungossa ja/tai sivuketjuissa on molekulaari-
sia ryhmid, jotka kykenev&t muodostamaan ja/tai ottamaan osaa
vetysiltoihin, ja joiden vesiabsorptio-isotermiss4, 18mpsti-
la-alueella noin 0-200°C on k#&&nnepiste 1%hells vesiaktivi-
teettipistettd 0,5, mieluimmin liivatetta, sek# mahdollises-
ti muita lis8aineita, muotoillun tuotteen, mieluimmin kapse-
liosien valmistamiseksi. Menetelmille on tunnusomaista, ett§
koostumus sis#lt84 vettd 5 - 25 % koostumuksen painosta, ja
ettd menetelmdssi

(a) sulatetaan ja liuotetaan hydrofiilinen polymeeri ve-
teen plastisoituun muotoon l#&mpStilassa 50 - 190 °C ja pai-
neen alaisena;

(b) ruiskuvaletaan plastisoitu koostumus jddhdytettyyn
muottiin paineessa, joka on riitt3vi muotin t8yttémiseksi,

(c) poistetaan muotokappale muotista.

T&man keksinn®n er#4n¥ tarkoituksena on aikaansaada uusi
ja parannettu menetelm¥ liivatekapseleiden valamiseksi 1ii-
vateparametreja jatkuvasti seuraamalla ja ohjaamalla liivat-
teen heikkenemisen ja kapselinosien deformoitumisen est#mi-
seksi.

Tdmén keksinndn lis#tarkoituksena on saada aikaan mene-
telm8 liivatekapseleiden valamiseksi suurella nopeudella ja
tarkkuudella niin ett4 liivatekapseleita voidaan k&yttas
suurella nopeudella toimivassa tiytt&8laitteessa.

Keksintd sekd sen rakenteen ett# sen toimintamenetelm&n
osalta yhdessd sen muiden tarkoitusperien ja etujen kanssa
selvisd parhaiten viitaten seuraaviin selityksiin ja ohei-
seen piirustukseen, jossa:

Kuv. 1 esittdd edestakaisin liikkuvalla ruuvilla varus-
tettua ruiskuvalulaitetta liivatekapselinosien valmistami-
seksi;
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Kuv. 2 kaaviomaisesti ruiskuvalun tydjakson liivate-
kapselinosien valmistamiseksi;

Kuv. 3 kaaviomaisesti yhdistettyd ruiskuvalulaite-
mikroprosessori-laitteistoa liivatekapselinosia varten;

Kuv. 4 kaaviomaisesti hajakuviona ruiskuvalulaitteen
menopddtd;

Kuv. 5 diagrammaa liivatteen leikkausviskositeetin
riippuvuudesta leikkausarvon oleellisten arvojen puitteissa
tdissd keksinnOssd;

Kuv. 6 diagrammaa liivatteen valualueesta aika-, 18mpo-
tila-, paine- ja liivatteen vesipitoisuusrajojen puitteissa
tdtd keksintdd varten;

Kuv. 7 esittdi diagrammaa lasittumisl&mpdtila-alueen
ja sulamisldmpétila-alueen riippuvuudesta liivatteen oleel-
listen vesipitoisuusrajojen puitteissa;

Kuv. 8 riippuvuusdiagrammaa differentiaalikalorimetri-
pyyhkédisystd, jossa liivatteen limménkulutusaste on merkitty
tille keksinndlle oleellisen l&mpétila-alueen puitteissa;

Kuv. 9 riippuvuusdiagrammaa liivatteen logaritmisesta
tilavuuselastisesta varastomodulista tdlle keksinndlle oleel-
listen l&dmpodtila-alueen puitteissa;

Kuv. 10 riippuvuusdiagrammaa liivatteen tasapainovesi-
pitoisuudesta koko vesiaktiviteettialueella; ja

Kuv. 11 riippuvuusdiagrammaa vesiadsorption differen-
tiaalildmmoéstd tidmin keksinndn mukaisen liivatteen vesipi-
toisuuden relevantilla alueella.

Kuvioon 1 viitaten kisitt#id ruiskuvalulaite 27 p&édasial-
lisesti kolme yksikkdid; sydttosuppiloyksikdn 5, ruiskuyksi-
kén 1 ja valuyksikén 2.

Suppiloyksikdn 5 tehtdvdnd on vastaanottaa, varastoida
ja ylldpitdd ja syottdd liivatetta 4 lampdtilan ja vesipitoi-
suuden pysyessd vakiona. Suppiloyksikkd 5 kdsittdd pysty-
sylinterin 30, jonka suljetussa kansiosassa 31 on tuloaukko
32 liivatetta 4 varten. Pystysylinterin 30 pohjassa on sul-

jettu kartionmuotoinen putki 33 sekid menoaukko 34 liivatteen
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4 sybttdmiseksi ruiskuyksikk®é8n 1. Suljetun kansiosan 31

ja kartionmuotoisen kanavan 33 v&dliin on kytketty ilmakana-
va 35, jossa ilma kierrdtetddn puhaltimen 36 avulla ja il-

man ldmpStilaa sdddetddn tyristorilla 37 ja ilman suhteel-

lista kosteutta hdyrysuuttimella 38.

Ruiskuyksikén 1 tehtdvidni on sulattaa, liuottaa ve-
teen ja plastisoida suppiloyksik&std 5 pusertimen tulokoh-
dasta 54 syStetty liivate 4 puserrinputkessa 17 ja plasti-
soidun liivatteen 14 ruiskuttaminen valuyksikk&dn 2.

Valuyksikkd 2 pitdd, avaa ja sulkee valumuotin 6 auto-
maattisesti, jonka sis&lli on kapselinmuotoiset ontelotilat
19 sekd poistaa kapselinosat 7 siitd ulos.

Ruiskuyksikdén 1 sisdlld ruuvi 8 seki pydrii ettd siirtyy
aksiaalisuunnassa edestakaisin. Kun ruuvi 8 pydrii se su~
lattaa liivatteen 4, liuottaa sen veteen ja plastisoi sen.
Kun ruuvi 8 siirtyy aksiaalisuunnassa se ruiskuttaa siirta-
mdlld ja ahtaa plastisoidun liivatteen 14 valumuottiin 6.
Ruuvia 8 pydrittdd vaihtonopeuksinen hydraulimoottori 9
kdyttélaitteen 10 ja sen aksiaalisuuntainen edestakainen
liike saadaan aikaan dupleksihydraulisylinterin 11 avulla.

Plastisoidun liivatteen 14 kokoonpuristuminen py&rivén
ruuvin 8 edessd pakottaa ruuviyhdistelmidn 20 taaksepédin,
joka kd&sittd& ruuvin 8, vaihteen 10 ja moottorin 9. Kun ruu-~
vivhdistelmd 20 saavuttaa ennalta mddrdtyn taka-asennon
kytkeytyy rajakytkin 12. Kun mddritetty ajanjakso on kulu-
nut, jona aikana liivate 4 on tullut tdysin plastisoiduksi
liivatteeksi 14, siirtis hydraulisylinteri 11 ruuviyhdistel-
mad 20 eteenpdin ja k&dyttdd ruuvia 8 tySntimeni plastisoi-
tua liivatetta 14 varten, joka tydntyy venttiilipes&laitteen
50 l&dpi, joka k&sitt#dd yksitieventtiilin 15, neulaventtiilin
23, suutinyksikén 22 ja menoaukon 21 valuyksikk&dn 2. Yksi-
tieventtiili 15 estdi plastisoitua liivatetta 14 palaamasta
takaisin ruuvin 8 kierukkamaisten siipien 16 yli. Suutin-
putkessa 17 on h&yrykierukat 18 liivatteen 4 kuumentamiseksi

samalla kun ruuvi 8 puristaa sitd kokoon plastisociduksi 1lii-
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vatteeksi 14. On toivottavaa ettd plastisoitua liivatetta

14 kuumennetaan mahdollisimman alhaisessa l&mpdtilassa ja
etti sitd siirretddn mahdollisimman alhaisella nopeudella
ruuvin 8 avulla. Ruuvin 8 nopeus ja plastisoidun liivatteen
14 kuumentaminen suutinputken 17 sis&dlla héyrykuumennuskieF
rukan 18 avulla s&datidd valuyksikkddn 2 ruiskutetun plasti-
soidun liivatteen 14 laatua ja sydttdnopeutta. Valuyksikkd

2 kannattaa valumuottia 6, jossa on kapselinmuotoiset ontelo-
tilat 19, joihin plastisoitu liivate 14 suihkutetaan ja pi-
detddn paineen alaisena. Valumuotti 6 on ympdrdity jaddhdytys-
nesteelli tdytetyilld jadhdytysjohdoilla 24 niin, ettd kun
plastisoitu liivate 14 valumuotissa 6 on jaddhtynyt ja kovet-
tunut riittidvidsti avautuu valuyksikkd 2, valumuotti 6 irtoaa
ja kapselinosat 7 tydnnetddn pois.

Seuraavassa viitataan kuvioon 1 mutta my&skin kuvioon 2,
jossa on esitetty ruiskuvalun ty8jakso liivatetta 4 varten,
joka sisdltdd noin 17% vettd, paino-%:ssa laskettuna ja ajan,
ldmpdtilan ja paineen funktiona. Liivatteen 4 tydjakso on

yleensd seuraavanlainen ruiskuvalulaitteessa 27:

a. liivatetta 4 sydtetdin sydttdsuppiloyksikkddn 5, jossa

se vastaanotetaan, varastoidaan ja pidetddn sdéddetyissd olo-
suhteissa, jolloin limpdtila vaihtelee ympdristdn ldmpdti-
lasta 100°C:een, paine vaihtelee 1 - 5 x 105 N/m2 ja vesi-
pitoisuus on 5 - 25 % koostumuksen painosta.

b. varastoitu liivate sulatetaan sdddetyissd olosuhteissa,
jolloin ldmp&tila on 50 - 190°C, vesipitoisuus 5 - 25 % painos-
ta ja paine 600 - 3000 x 10° N/m?.

c. sulatettu liivate liuotetaan veteen s#dddetyissd olosuhteis-
sa , jolloin ldmpdtila on 50 - 190°C, paine 600 - 3000 x

105 N/m2 ja vesipitoisuus 5 - 25 % koostumuksen painosta.
d. liuotettu liivate plastisoidaan s&dddetyissd olosuhteissa,
Solloin lampdtila on 50 - 190°C, paine 600 - 3000 x 10° N/m

ja vesipitoisuus 5 - 25 % koostumuksen painosta.

2

e. plastisoitu liivate ruiskutetaan kapselinmuotoiseen valu-
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muottiin 6 sdddetyissd olosuhteissa, jolloin l&8mp&tila on
alle 50°C, ruiskupaine vaihtelee 600 ja 3000 x 105 N/m2 va-
1illd ja valumuottiin 6 vaikuttava puristusvoima on alle
noin 600,000 N, ja

f. kapselinmuotoiset osat 7 poistetaan kapselimuotissa 6 ole-
vasta valetusta liivatteesta.

Kun aloitetaan kuvion 2 kohdasta A siirtyy ruuvi 8
eteenpdin ja tdyttdd valumuotin 6 plastisoidulla liivatteel-
la 14 pisteeseen B saakka, jonka jdlkeen plastisoitu ruis-
kutettu liivate 14 pidetddn korkean paineen alaisena nk.
piddtysajanjakson aikana, joka kestdd kuvion 2 pisteestéd
B pisteeseen C. Pisteessd B yksitieventtiili 15 l&helld
ruuvin 8 pddtd estdd plastisoitua liivatetta 14 virtaamas-
ta takaisin suuttimesta 22 ruuviin 8. Pid&dtysajanjakson ai-
kana ruiskutetaan lisdd plastisoitua liivatetta 14 plasti-
soidun liivatteen 14 kovettumisen ja jddhtymisen aiheuttaman
kutistumisen kompensoimiseksi.

MyShemmin menoaukko 21, joka on kapea sisddnpddsy valu-
yksikk&6n 2, sulkeutuu, mikd erottaa valuyksikén 2 ruisku-
yksik&std 1. Valumuotissa 6 oleva plastisoitu liivate 14
on yhd suuren paineen alaisena. Plastisoidun liivatteen
14 j88htyessd ja kovettuessa paine laskee tasolle, joka on
riittdvan korkea estdmddn painumien syntymisen, mutta ei ole
niin korkea ettd tulee vaikeaksi poistaa kapselinosat 7 va-
lumuotissa 6 olevista kapselinmuotoisista ontelotiloista 19.
Sen jdlkeen kun menoaukko 21 sulkeutuu pisteessd C alkaa
ruuvi 8 pydrid. Plastisoitu liivate 14 kerd&ntyy laajene-
vaan sylinterinmuotoiseen tilaan ruuvin 8 etupuolella, joka
syntyy kun ruuvi siirtyy aksiaalisuunnassa taaksepdin pis-
teeseen D. Plastisoidun liivatteen 14 virtausnopeutta sda-
detddn ruuvin 8 pydrimisnopeuden avulla ja painetta sddde-
tddn takapaineen avulla (so. ruuviyhdistelmd&n 20 aikaansaa-
man hydraulipaineen avulla), joka puolestaan mddrittdd ruu-
vin 8 etupuolella olevassa suuttimessa 22 olevassa plasti-

soidussa liivatteessa 14 syntyvd@n paineen. Sen jdlkeen



10

15

20

25

30

35

10 79245

kun plastisoitua liivatetta 14 on kerddntynyt seuraavaa
panosta varten valumuottiin 6 loppuu ruuvin 8 pydrimislii-
ke pisteessd D. Pysdhtyneelld ruuvilla 8 oleva liivate 4
jatkaa sulamistaan pisteiden D ja E vdlilld suutinputken

17 ympdri kulkevien hdyrykuumennuskierukoiden 18 aiheutta-
man limménsiirron avulla. T&td ajanjaksoa kutsutaan liotus-
ajaksi. Samanaikaisesti kovettuneet kapselinosat 7 poiste-
taan valumuotista 6. Tdmidn jdlkeen valumuotti 6 sulkeutuu
seuraavan plastisoitua liivatetta 14 olevan panoksen vas-
taanottamiseksi. Kaikki ndmd& toiminnat ovat automaattisia
ja niitd@ ohjaa mikroprosessori, kuten seuraavassa selitetdén.

Seuraavassa viitateen kuvioon 2 ja my6s kuvioon 3. Ku-
vion 2 mukainen ruiskuvalun ty&jakso suoritetaan kuvion 3
esittimissid ruiskuvalulaitteessa 27 hydraulisten ja s&hkdis-
ten komponenttien ja vastaavien piirien avulla, joita ohjaa
kuvion 3 mukainen mikroprosessori 28.

Kiayttdmdlld kiintedtd piirijidrjestelmdd ja nopeusldm-
pdtilaa, raja- ja painekytkimid s5hk8isid ja hydraulisia
jirjestelmid varten, kdytti keksinndn mukainen mikroproses-
sori 28 sen muistissa olevia ohjaussignaaleja alla olevan
taulukon 1 aika-, ldmpdtila- ja paineolosuhdeparametrejé
varten kuvion 2 mukaista ruiskuvalujaksoa varten, joka ai-~
kaansaatiin kuvion 3 mukaisen ruiskuvalulaitteen 27 avulla

liivatekapselinosia 7 tuotettaessa.

Taulukko 1
Aika-, limpdtila- ja painealueet kuvion 2 mukaista ruis-

kuvalutydjaksoa varten:

A B C D E
Aika (sekunteja) 10721 1072-1 1072=1 10721 10721
Limpitila omp.-100  50-190  50-190 50-190  50-190
(CCelsius)
Paipe 1-5 €00-3000  600-3000 0-3000  600-3000
(107 N/m“)

(Newtoneja per nelis-
metri)
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Seuraavassa viitataan kuvioon 3, jossa on esitetty
yhdistetty ruiskuvalulaite 27 ja mikroprosessori 28, joka
kdyttdd hyvdksi keksinndén mukaista menetelmii.

Yhdistetty ruiskuvalulaite 27 ja mikroprosessori 28
kdsittdd kuusi ohjauspiirid, joista viisi on suljettuja,
tdysin analogisia ja yksi on on-off-piiri. Kun lihdet&in
valujaksopisteestd A kuviossa 2 toimii ruiskuvalun ty&jakso
seuraavalla tavalla:

Kun ruuvin 8 etupuolelle on ker&ddntynyt riittdvisti
plastisoitua gelatiinia 14 (mikroprosessorin avulla aikaoh-
jattu) ja my&s kun ruuvilaite 20, joka kannattaa ruuvia 8,
vaihdetta 9 ja hydraulimoottoria 11, on tybnnetty riitt#vin
pitkdlle taaksepdin vakiotakapainetta vastaan; jota ohjaa
ohjauspiiri 2, aktivoi tuntopiiri I4 rajakytkimen 12. N&il-
ld kahdella ehdolla hydrauliventtiili, ohjauspiiri 4 akti-
voituu, jonka seurauksena hydraulineste virtaa hydraulisy-
linterin 11 etuosaan. Tdmid ty®ntdd ruuvilaitetta 20 eteen-
pdin, jolloin plastisoitu liivate 14 tydntyy valumuottiin 6
kun kuvion 2 valujakson piste B on saavutettu, ja tdm&n jdl-
keen ruuvi 8 mikroprosessorin 28 ohjaamana jdd paikalleen
tietyn ajanjakson ajaksi pisteeseen C asti tidssi eteentydn-
netyssd asennossa suuren paineen alaisena.

Kuvion 2 valujakson pisteestd B lihtien plastisoitu
liivate 14 j&d&htyy valumuotissa 6 ja aukko 21 sulkeutuu ku-
vion 2 valujakson pisteen C kohdalla.

Kuvion 2 valujakson pisteen C kohdalla ruuvi 8 rupeaa
jdlleen pySrimddn ja hydraulinen paine pienenee hydraulisy-
linterin 11 etumaisessa osassa arvoon, joka on hieman alhai-
sempi kuin hydraulisylinterin 11 takaosalle mddritetty paine.

Ruuvi 8 pidetd&n vakiopaineen alaisena valumuottia 6
pdin hydraulisylinterin 11 taka-asennon aiheuttaman paineen
avulla. Tdm& saadaan aikaan ohjauspiirin 2 avulla, jossa suh-
de-hydraulista venttiili& ohjaa painepiirituntolaite I2.

Ruuvin 8 jatkaessa pySrimisliikett&d&n sydttSsuppilo 5

panostaa siihen uuden liivatepanoksen 4. Tietyn ajanjakson
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aikana ja ruuvin 8 pyOriessd mddrdtylld pyérimisnbpeudella,
joka on ohjauspiirin 3 ohjaama, sybtetddn tarkka mddrd lii-
vatetta 4 suutinputkeen 17. Ohjauspiiri 3 aktivoituu nopeus-
tuntopiirin 13 avulla, joka mittaa ruuvin 8 pydrimisnopeu-
den ja joka ldhettdd tuntosignaalin takaisin hydrauliseen
suhdevirtaussddtdventtiiliin O3, jota ohjaa ohjauspiiri 3,
jonka avulla turvataan se ettd hydraulimoottori 10 pydrii
vakiokierrosnopeudella riippumatta uuden liivatepanoksen 4
sybttimisestd syntyvdstd momenttivaihtelusta.

Kun sydttdajanjakso on saatettu loppuun pysdytetddn ruu-
vin 8 pydrimisliike ja kuvion 2 valujakson piste D on saa-
vutettu. Liuotusaika valujaksopisteestd D pisteeseen A ku-
viossa 2 mahdollistaa liivatteen 14 plastisoitumisen koko-
naan sididetyissd l&mpdtilaolosuhteissa, joita ohjaa ohjaus-
piiri 1.

Liamp&tilan tuntopiiri I1 tunnistaa tyristorild&mménsdd-
dinta 044 joka kuumentaa suutinputkea 17 ohjauspiirin 1 sd&-
tdmdnd.

Aikavidlin aikana valujaksopisteestd B pisteeseen E ku-
viossa 2, on valumuotti 6 j&#htynyt riittdvdsti niin, ettd
valmiit kapselinosat 7 voidaan poistaa valumuotista 6.

Kapselinosien 7 poistamisen jidlkeen palaa tyd&jakso
pisteeseen A kuviossa 2, jossa tietty middrd plastista lii-
vatetta 14 on keriddntynyt ruuvin 8 etupuolelle (tuntopiiri
I4 on aktivoitu ja aika on pddttynyt) niin, ettd kuvion 2
tydjakso voidaan toistaa.

On tidrkedtd kiinnittdid huomiota l&mpdtilan ja kosteuden
siitdkierukoihin 5 ja 6 sydttSsuppilossa 5 olevan liivatteen
tarkan vesipitoisuuden ylldpité&miseksi, mik& on oleellista
asianmukaisen toiminnan turvaamiseksi halutuilla nopeuksilla.

Mikroprosessori 28 kdsitt&d&d muistiosan 51 haluttujen
toimintaparametrien varastoimiseksi; tunto- ja signaaliosan
52 todellisten toimintaolosuhteiden tuntosignaalien vastaan-
ottamiseksi, eron havaitsemiseksi haluttujen ja todellisten

toimintaolosuhteiden v&1illd, sekd sd&dtdsignaalien ldhetté-
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miseksi aktivointiosan 53 kautta tyristoreille ja venttii-
leille.

Viitaten kuvioon 4, jossa on esitetty venttiilipesdlai-
te 50, johon kuuluu menoaukko 21, suutin 22, neulaventtiili
23 ja yksitieventtiili 15. Nd4md elementit toimivat seuraa-
valla tavalla:

Pisteen A kohdalla kuviossa 2 neulaventtiili 23 siir-
tyy taaksepdin mencaukosta 21 ja yksitieventtiili 15 taak-
sepdin venttiilipesdstd 50 niin, ettd suuttimeen 22 muodos-
tuu tuloaukko 55 plastisoitua liivatetta 14 varten, joka
mddrittdd panostuskammion plastiscitua liivatetta 14 varten.
Plastisoitu liivate 14 ruiskutetaan suuttimen 22 1lipi valu-
muottiin 6 valumuotin tdyttdajan aikana pisteiden A ja B
vdlilld kuviossa 2. Pisteessd C kuviossa 2 tydntyy neulavent-
tiili 23 eteenpdin menoaukon 21 sulkemiseksi, jonka ajan-
jakson aikana, pisteiden C ja E v&1lilli kuviossa 2, valu-
muotti 6 on suljettu ja valumuotissa 6 oleva kapselinosa 7
jddhtyy. Neulaventtiili 23 pysyy kiinni pisteiden E ja A
vdlilld kuviossa 2 jona aikana kapselinosa 7 poistetaan
valumuotista 6. Kokonaisajanjakson pisteiden B ja A v&lilli
kuviossa 2 on oltava pienempi kuin 5 sekuntia niin, ettei
plastisoitu liivate 14 jihmety suuttimessa 22. T&mi on t&-
mdn keksinndn erds tdrked aspekti, koska:

a) nopeammat tuotantoajat ovat mahdollisia suuremman tuoton
saavuttamiseksi;
b) tuotantojakson aikana ei esiinny mit#din plastisoidun
liivatteen 14 h&dvikkid suuttimessa 22 ja valumuotissa 6 ta-
pahtuvan jdhmettymisen takia; ja
c) vaara ettd plastisoitu liivate heikkenee laadullisesti
on minimaalinen, koska se on tuotantojaksossa lyhyen ajan
ja sitd kdytetddn vain kerran kussakin tuotantojaksossa
koska plastisoitu liivate 14 jdhmettyy vain kerran kapselin-
muotoisissa ontelotiloissa 19 eikd suuttimessa 22.
Yksitieventtiili 15 ja neulaventtiili 23 aktivoidaan

jousi-jédnnitetyn vivun 25 avulla, joka normaalisti sulkee
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sekd menoaukon 21 ettd suuttimen 22 kunnes vipu aktivoituu
nokan avulla mikroprosessorista 28 tulevien signaalien joh-
dosta.

Liivatteen termomekaaniset ominaisuudet, varastointi-
ja hdvidleikkausmodulit eri l&dmp&tiloissa riippuvat voimak-
kaasti sen vesipitoisuudesta. Tdmén keksinn&n mukaista kap-
selinvaluprosessia voidaan kdyttdd liivatetta varten, jonka
vesipitoisuus sopivimmin on 5 ja 25%:n vdlilld. Alaraja maa-
rittyy maksimaalisen prosessildmpdtilan 190°C mukaan, jota
ei puolestaan voida ylittdd laadun heikkenemisern valttami-
seksi. Yldraja middrittyy valmiiden kapseleiden tahmeuden
mukaan. Allaolevassa taulukossa olevia lyhennyksid kdytetddn

seuraavassa tdmin keksinndn yhteydessa.

Taulukko 2
Kiytettyjen fysikaalisten parametrien lyhennykset
Lyhennys Yksikkd Selitys
T, /P, °c, N/m2 Ympdristdn lampdtila ja pai-
ne
H(T,P) KJoule x Kg—1 Hydrofiilisen polymeeri-vesi-

jdrjestelmdn entalpia tietys-
sd paineessa ja ldmpdtilassa.
Y((T,P) N x m? Hydrofiilisen polymeerin ko-
koonpuristettavuus tietyssd
ldmpStilassa ja paineessa.
Sen numeerinen arvo on suh-
teellinen tilavuudenmuutos,
joka johtuu paineenmuutokses-
ta yksikkOmddrdn verran.
o(T,P) (Astetta C)_1 Hydrofiilisen polymeerin vo-
lumetrinen terminen laajen-
nuskerroin tietyssd ldmpdéti-
lassa ja paineessa. Sen nu-
meerinen arvo on suhteelli-
nen tilavuudenmuutos, joka
johtuu l&mpdtilan muutokses-

ta yksikkdmddrdn verran.



V(qu,P)

Ruiskuvaluprosessin ohjaamiseksi ja sddtdmiseksi

tarvitaan

15

Kg x sek

N/m

N/m

tietoa

79243

on hydrofiilisen polymeerin
virtausnopeus tietyssd ladmpo-
tilassa ja leikkausdeformaatio-
asteessa ja -paineessa. Sen
numeerinen arvo on sen sulan
tilavuus, joka jdttdd ruisku-
valulaitteen poistoaukon poik-
kileikkauspinnan yksikkdajas-
sa, ja johtuu kdytetystd leik-
kausdeformaationopeudesta.
Hydraulisen polymeerin lasit-
tumisen l&mp&tila-alue.
Osittain kristallisoituneen
hydrofiilisen polymeerin su-
lamisen lampdtila-alue.
Hydrofiilisen polymeerin ldm-
pdtila ruiskuyksikén suutin-
alueella.

Hydrofiilisen polymeerin l&m-
potila valumuotissa.
Valumuotissa olevan hydrofii-
lisen polymeerin paine.
Hydrofiilisen polymeerin pai-
ne suutinalueella.
Hydrofiilisen polymeerin ve-
sipitoisuus, ilmaistuna pai-
nofraktiona vesi-hydrofiili-
nen polymeeri-~jdrjestelmdssd.
(IMP)

(1) sulatusprosessin ldmmdnkulutuksesta:

H(Tg, Pg)

(2) hydrofiilisten polymeerien l&mmitysnopeudesta ruis-

kuvalulaitteessa. Tdmdn laskemiseksi tarvitaan tiedot hydro-
fiilisen polymeerin lammdnjohtokertoimesta ja hydrofiilisen
polymeerin ldmmdnsiirtokertoimesta sekd suutinputken raken-

neaineesta, joka on kosketuksessa hydrofiilisen polymeerin
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limmitysnopeuden ja l&mmdnkulutuksen perusteella saadaan
minimaalinen vilttidmdtdn aikavdli hydrofiilisen polymeerin
saattamiseksi ruiskutuskuntoon ja ruiskuvalulaitteen valtta-
mitdn ldmmitysteho.

(3) T
Jos valumuotissa olevan hydrofiilisen polymeerin vesipitoi-

riippuu hydrofiilisten polymeerien X-arvosta.

suus on liian alhainen tulee siitd johtuva TE olemaan liian
korkea ja aiheuttamaan laadun heikkenemistd. TE:n pitédmisek-
si alle 190°C tarvitaan 5%:n minimivesipitoisuusarvo.

(4) virtausnopeus V(%J T,P) on myds voimakkaasti riip-
puvainen hydrofiilisen polymeerin vesipitoisuudesta. IMP:n
nopeuttamiseksi tarvitaan suurta virtausnopeutta V(QJ T,P),
joka voidaan saada aikaan suuremmalla vesipitoisuudella.

Vesipitoisuuden yldraja mddrittyy kapseleiden tahmeu-
den ja mekaanisen heikkenemisen mukaan; yleensd ei voida
ylittdd arvoa 0,25 vesipitoisuuden osalta. Se alue, jonka
puitteissa kapseleita voidaan valaa t&midn keksinndn mukaisen
menetelmin avulla on tidstd syystd 5 - 25% vesipitoisuuden
osalta. Kun vesipitoisuus on 10 - 20 % saadaan parempia kap-
seleita; parhaimmat kapselit saatiin kun vesipitoisuus vaih-
teli 12 - 18%.

Valumuotissa olevan hydrofiilisen polymeerin tilavuus
pienenee ldmp&tilanmuutoksen TM— Ta takia. Tédmd johtaisi sii-
hen ettd kapseleihin syntyy ontelotiloja ja niiden koko pie-
nenee, jotka kapselit siitd syysta olisivat laadultaan epda-
tyydyttdvid. Kapselinvalmistuksen kohdalla on ehdottomana
vaatimuksena ettid mittapoikkeamat ovat pienemmat kuin 1%.
Liampdtilavaihtelujen aiheuttaman kutistumisen kompersoimi-
seksi on valumuotti tdytettdvd tietylla paineella PM‘ Tdmad
tiyttdpaine médrittyy mddrien o(T, P) ja YT, P) mukaan.
Ruiskutuspaine (PE) puolestaan riippuu lampoOtilasta TE' jo-
ka kuten jo mainittiin on voimakkaasti riippuvainen arvosta X.

Kuviossa 5 on esitetty leikkausnopeudesta riippuvainen
liivatteen leikkausviskositeetti 90°¢ lampdtilassa liivatet-

ta varten, jonka vesipitoisuus X on 0,17. Kapillaarin halkai-



10

15

20

25

17 79243

sija d= 1,05 mm ja pituus 5,0 mm; pituus-halkaisija-suhde
L/d on tdstd syystd = 4,75.

Seuraavassa viitataan kuvioon 6, jossa on esitetty
valupintadiagramma liivatetta varten, jonka vesipitoisuus
on 0 17. Ruiskuvalamisen aikana plastisoitu liivate puriste-
taan ulos jaksottaisesti ja jddhdytetddn valittomésti valu-
muotissa, joka on halutun kapselinkappaleen muotoinen. Valet-
tavuus riippuu liivatteen ominaisuuksista ja prosessiolosuh-
teista, joista liivatteen termomekaaniset ominaisuudet kuten
mySs valumuotin geometria ja ldmpOtila- ja paineolosuhteet
ovat tdrkeimmdt. Kuvion 6 valupintadiagrammassa on paineen
ja ldmp&tilan rajat merkitty liivatteen kdsittelyd varten
tdmdn keksinndn mukaisessa yhdistetyssd ruiskuvalu-mikropro-
sessori-laitteessa. 190°C maksimildmp&tila on md&dritelty lii-
vatteen silmin todettavan heikkenemisen perusteella té&amdn
ldmpdtilan yl&dpuolella. Alempi ldmpétilaraja, 50°C, madritet-
tiin liian suuren viskositeetin ja sulaelastisuuden synty-
misen perusteella suositeltavalla vesipitoisuusalueella
X: 0 05 - 0 25. Suurempi paineraja 3 x 10° N/m? md&ritettiin
vuodon (flash) alkamisen perusteella kun sula liivate virtaa
valumuotin muodostavien erilaisten metallimatriisien vali-
seen rakoon, jolloin se kehittdd ohuita kerroksia, jotka
ovat kiinnittyneet wvalettuihin liivatekapselinosiin erotus-

7 N/m2 maid-

viivojen kohdalla. Alempi paineraja noin 6 x 10
ritettiin lyhyiden panosten avulla kun valumuotti ei tdysin

tdyty liivatteesta.

Taulukko 3
TyOparametrit ruiskuvaluprosessia varten.
Tiheys 1,3 - 1,2x10°kg x m >
Kiteisyys 25 %
H(Tp,Pgp) - H(T_,P_) 0,32 Kgoule X kq'1
Nettol&mmitysteho 10 kg 3,5x107 KJoule
sulaa/h (vastaa 106 kap-

selia/h)
Limmdnsiirtokerroin (20°C) 1,0 KJoule x n ! x h”! x aste”!

lijvatetta wvarten
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Kokoonpuristettavuus 5x10—10 N‘“1 X m2
X(r_,p_)

E°E -5 0~,"1
a(T,,P,) 8x10 (7C)
Kiteytymisestd merkityksetdn
johtuva kutistuminen
Kriittinen leikkaus- 104 - 105 sek -1

deformaationopeus _

Hydrofiiliset polymeerit, jotka sopivimmin ovat erityyp-
pisid liivatteita, puserretaan ulos ja ruiskutetaan seuraa-
vissa olosuhteissa:

Seuraavassa viitataan kuvioon 7, jossa on esitetty la-
sinmuodostumisalue ja sulamisldmpdtila-alue funktiona 1lii-
vate-vesi-jdrjestelmdn koostumuksesta. Lasinmuodostumis-
alueen alapuolisissa lédmp&tiloissa kaupan saatava tavanomai-
nen liivate on osittain kiteytynyt hydrofiilinen po-
lymeeri, joka sis&ltd& noin 70 tilavuus-% amorfia ja noin
30 tilavuus-% kristallisoitunutta ainetta (alue I kuviossa
7). Tdllaisia 1liivatekoostumuksia nimitetddn yleensd kylmé-
kuivatuiksi liivatteiksi. Korottamalla t&mdn liivatekoostu-
muksen ldmpdtilaa tietylld vesipitoisuudella liivate ohittaa
lasinmuodostumisalueen.

Kuvioon 1 viitaten tapahtuu liivatteen kuumennusproses-
si suutinputken 17 sisdlld. Kuvioon 2 viitaten tapahtuu
liivatteen kuumennusprosessi koko ruiskuvalun ty&jakson ai-
kana. Kuviossa 7 oleva alue lasinmuodostumisalueen ja sula-
misalueen vdlissd on nimeltd&n alue II. Alueella JI on ki-
teistd liivatetta ja liivatesulaa. Lasinmuodostumisalue ei
ole termodynaaminen ylimenoalue, mutta sille on tuvnnusomais-
ta liivatemolekyylien molekyyliliikkeiden muuttuminen ja
muutos amorfin liivatteen tilavuusmodulissa usean suuruus-
luokan verran. Siirtymdlld alueelta II alueelle I kuvios-
sa 7 liivatemolekyylien translaatioliikkeet tai n&diden mo-
lekyylien suuren osan translaatioliikkeet jddtyvdt lasinmuo-
dostumislédmpdtila-alueelle ja tdmd heijastuu muutcksena omi-

naisldmmdn (cp) ja volumetrisen termisen laajennuskertoimen
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(a) muutoksena tdlld lampStila-alueella. Siirtymdlli alueel-
ta IT alueelle III sen takia ettd kiteytyneen liivatteen
sulamisraja on ylitetty tulee liivatteen helikaalisesti j&r-
jestynyt osa sulamaan. Viitaten kuvioon 1 tapahtuu liivat-
teen kuumennusprosessi puserrusputken 17 sisdlld. Viitaten
kuvioon 2 tapahtuu liivatteen kuumennusprosessi koko ruisku-
valun ty&vaiheen aikana. Spiraalisiirtymid on todellinen en-
simmdistd astetta oleva termodynaaminen siirtymd ja se on
endoterminen prosessi. Tdllaiset siirtymdt voidaan havaita
pyyhkdisykalorimetrian avulla tai mittaamalla muutos lineaa-
risessa viskoelastisessa tilavuusvarastomoduulissa, joka joh-
tuu lédmpdtilan muutoksesta. Kuviossa 8 on esitetty differen-
tiaalikalorimetrin l&mp&tila-alueen tyypillinen kuvio. Or-
dinaatalle on merkitty koekappaleen ldmm&nkulutuksen nopeus
suhteessa vertailukappaleeseen (tyhjo koekappaleen pidike).
Koekappaleen ldamménkulutuksen nopeus riippuu liivatekappa-
leen ldmpdtilan muutoksesta ja tidmid lidmp&tila on merkitty
abskissalle kelvin-asteissa. Tdmin kuvion kantaviivamuutos
vastaa lasiintumista ja huippu sulamista tai kierukkasiirty-
mdd. Lineaarinen viskoelastinen tilavuusvarastomoduuli E
voidaan mitata liivatekoekappaleen pienillid sinileikkausmuo-
donmuutoksilla. Tyypillisen liivatekoekappaleen moduulin
muutokset vesipitoisuudella X = 0,13 on merkitty funktiona
koekappaleen ldmpétilasta kuviossa 9. Lasinmuodostumisldmps-
tilassa ja sulamis- tai kierukkasiirtymédlimp&tilassa moduuli
muuttuu useiden suuruusluokkien verran. Kuten kuviossa 9 on
esitetty on olemassa toinen siirtymidldmpdtila sulamisalueen
yldpuolella ja t&lle siirtymdlle on tunnusomaista ettd mo-
duuli E edelleen laskee. SiirtymdlidmpdStilaa kutsutaan liuos-

M
elastisessa tilassa ja kiteiset alueet tai fibrillit edusta-

lampdtilaksi. L&mpdtila-alueella Tg - T, on liivate kumi-

vat verkoston elastisesti aktiivisia elementteji.
Vastaavanlaisia verkostoja on plastisoidussa mikrokris-

tallisoidussa polyvinyylikloridissa (PVC). Kiteiset alueet

aiheuttavat rdntgensdteiden taipumista t&dssd PVC:ssi, mutta
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ei liivatteessa (I. Tomka, Chimia 30, 534-540 (197€); I.
Tomka et al Phot. Sci. 23, 97 (1975)). Lampdtila-alueella
TM - TS liivate on viskoelastisessa kumi-elastisessa tilas-
sa. Elastisesti aktiivinen verkosto liivatteen tdssd tilassa
on kuten useimmissa polymeerisulissa tilap&dinen verkosto.
Timd tilapdinen verkosto johtuu polymeerimolekyylien taker-
tumisesta kiinni toisiinsa. Erityisesti liivatteessa voimak-
kaat makromolekyylien vdliset vaikutukset (vetysillat, dipo-
li-dipoli-vaikutukset) muodostavat oleellisen osan elastises-
ti aktiivisessa viliaikaisessa verkostossa. Liuosldmpdtilas-
sa tamd viliaikainen verkosto hajoaa ja erityisesti liivate-
molekyylit liukenevat veden lédsndolon vaikutuksesta. Korkeam-
massa ldmpOdtilassa kuin Tq putoaa varastomoduli erittdin al-
haisiin lukuihin: pienemmdksi kuin

10 x Nm—z, kuten kuviossa 9 on esitetty. T&ssd keksin-
ndssi todettiin ettd liivatteen k#sittelyn (ruiskuvalun, pu-
hallusvalun jne.) tulisi tapahtua korkeammassa limpotilassa
kuin TS.

Kuvioon 1 viitaten tapahtuu liivatteen kuumentaminen
vli TS-lémpétilaan puserrusputken 17 etuosassa. Tdtd kuu-
mennusprosessia pit#4 ylld hdyrykuumennuskierukan 18 lisdk-
si my8s oleellisesti sisdinen kitka ruiskuprosessin aikana,
mikd johtuu korkeista deformaationopeudesta. Kuvioon 2 vii-
taten tulee liukenemisprosessi tapahtumaan ty&jakson pistei-
den A ja B vdlilld. Todettiin ettd ruiskuvaletun liivatteen
palautuva elastinen deformointi valumuotin 6 avaamisen jdl-
keen voitiin j&ttd4 huomioimatta jos liivatteen ldmpdtila
ruiskuvaluprosessin aikana on korkeampi kuin TS' mutta muus-
sa tapauksessa valusarja vdhenisi ainakin yhden suuruusluo-
kan verran.

Viitaten kuvioon 2 tapahtuu liivatteen vdlttZmdtdn
jashdytysajanjakso valumuotissa- liivatteen palautuvien
elastisten deformaatioiden viltt&miseksi- ty&jakson pistei-
den B ja E vdlilld. Valusarjan rajoittaminen alhaiseen no-
peuteen yhdistettynd liivatteen pitédmiseen valumuotissa

pitkin aikaa (enemmd&n kuin 5 sek.) ei ole toivottavaa kah-
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desta syystd: alhainen tuotettu md&drd ja liivatteen vesipi-
toisuuden vdhentyminen pusertimessa. Korkeammassa ruiskuva-
luldmpdtilassa tapahtuu aina veden siirtymist& kuumasta kyl-
mddn liivatteen puserrusputkessa. (Katso D. Gehrmann, Thesis,
Darmstadt'in Yliopisto 1979). Téd&m&d veden siirtyminen voidaan
kompensoida kuljettamalla liivatetta ruuvin avulla vastak-
kaiseen suuntaan.

Kuten kuviosta 1 ilmenee ylldpitdd ruuvi 8 liivatteen
kuljetusta. Kuvioon 2 viitaten tapahtuu liivatteen kuljetus
pisteiden A ja B vdlilld ja edelleen tydjakson pisteiden C
ja D vdlilld. Liivatteen vakaan vesipitoisuuden kehitt&dmi-
seksi puserrusputken sulatusalueella on vdlttidmitdntd kiyt-
tdd ruiskutusjaksoa, joka on lyhyempi kuin 5 sekuntia. Lii-
vatteen vakaan ja riittdvdn korkean vesipitoisuuden aikaan-
saamiseksi puserrusputkessa on lisdksi vdlttdmdtdntd kdyttdi
sellaista liivatetta tai muuta hydrofiilista polymeeria,
jonka sekd sorptioisotermi (katso kuv. 10) ettd sorptioldm-
mén differentiaali vesipitoisuuden funktiona (katso kuv. 11)
on oikean muotoinen. Liivatteen vakiovesipitoisuus-arvo pu-
serrusputkessa on vdlttdm&tdn jos halutaan pitdd yllid vakai-
ta tuotanto-olosuhteita. Liivatteen vesipitoisuuden on ruis-
kutuksen aikana tdytettdvd seuraava ehto: X on suurempi
kuin 0,05 koska muuten TS on mySs korkeampi kuin 190°¢ ja
tamd ei ole toivottavaa koska se aiheuttaa liivatteen laa-
dun heikkenemistd. Liivatteen sorptio-isotermi on S-muotoi-
nen ja siind on kddnnepiste suurin piirtein kchdassa 0,5
vesiaktiviteettia joka on tasaisesti pienentyvd funktio
differentiaalisorptioldmmstd yhdessid vesipitoisuuden kanssa.
valttamdtdn tila faasierottumisen vdlttdmiseksi - liivate-
vesi-faasin erottuminen kahdeksi nestefaasiksi liivate-ve-
deksi ja vedeksi, joka syntyy puserrusputkessa ruiskutuksen

aikana on seuraava: Liivatteen vesiaktiivisuus (a )} suu-

W,M
rimmassa ldmpdtilassa puserrusputkessa ja vesipitoisuusalu-
eella: 0,05 - 0,25 liivatteesta tulee olla pienempi kuin

vksi.
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Timidn keksinndn avulla voidaan hydrofiilisen polymeerin
prosessildmpdtilaa alentaa ainakin 100°%¢ verran, mikd tar-
koittaa ettd prosessildmpétilaa (Tp) voitaisiin muuttaa 1li-
sd3milli riittivdsti vettd (X on suurempi kuin 0,05 ja pie-
nempi kuin 0,25) hydrofiilisen polymeerin prosessiin, mikd
johtaa l&dmp&tila-alueeseen 50°C - 19OOC, jolla alueella hyd-
rofiilinen polymeeri ei huonone prosessin aikana. Tyypilli-
sen liivatteen sulatusalue, jonka vesipitoisuus on alle
0,002 (td&mi vesipitoisuus on yleinen polyamidien kdsittelyn
aikana, joiden kemiallinen rakenne vastaa liivatetta) on
220°% - 250°C. Tatd sulatusaluetta voidaan verrata alifaat-
tisten polyamidien sulatusalueeseen. Esimerkiksi polyamidien
kdyttdytyminen on erilainen mitd niiden veteen sopeutumiseen
tulee kdsittelyn aikana. Esimerkiksi nylon 6:n sorptioiso-
termissi ei ole kddnnepistettd eikd sen sorption differen-
tiaalilidmpd-kdyrd ole tasaisesti laskeva funktio vesipitoi-
suuden suhteen ja jo huoneenldmmbssd on sorptioisotermissad
tasapainoinen vesiaktiviteetti-arvo, joka on yhtd suuri
kuin vesipitoisuus 0,05. Kun tdmdn polyamidin vesipitoisuus
muutetaan arvoon 0,035 ympdristén lidmp&étilassa saadaan ai-
kaan veden ja vesi-polyamidi-faasien erottuminen jo alle
100°%¢ limp&tilassa. Koska nylon 6 ei ole sula tdlld vesipi-
toisuudella ja alle 100°C limp&dtilassa ei t#md polyamidi
ole kiyttdkelpoinen prosessia varten. Kun vesipitoisuus on
0,035 ja lampsdtila 100°C tai yli ei polyamidia voida my&s=
kadin kdyttdid prosessissa koska pusertimessa ja valumuotissa
vallitsee veden synereesi. T&md vaikutus on hyvin tunnettu
vastaavassa kirjallisuudessa (Kunststoff Handbuch, Vol. 6:
Polyamidit, Miinchen, L-Saksa 1966).

Hydrofiilisia polymeerejd, sopivimmin erityyppisid 1lii-
vatteita haaroitettaessa ja ristikytkettdessd on tdrkeédtd
lisitd ristikytkentdaineet, varsinkin kovalenttiset risti-
kytkentdaineet juuri ennenkuin sulaa hydrofiilista polymee-
ria ruiskutetaan.

Viitaten tamidn keksinndn kuvioon 9 voidaan vetdd se
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johtop&ddtds, ettd hydrofiilisten polymeerien molekyylipai-
non lisddminen nostaa mainittujen polymeerien liukenemis-
ldmpdétilaa.

Korotetussa prosessildmpdtilassa mahdollisesti esiinty-
vdn heikkenemisen takia ei ole toivottavaa haaroittaa ja
ristikytked nditd hydrofiilisia polymeerej&d ennen ruiskutta-
mista.

Viitaten kuvioon 1 ruiskutetaan vesipitoinen ristikyt-
kentdaineista koostuva liuos sekoitusjdrjestelmin eteen,
joka on sijoitettu sulatus- ja plastisointiyksikén 4 ja
ruiskutusyksikdn 1 vdliin. Ristikytkentdreaktio tapahtuu
pddasiassa ruiskutusjakson aikana seki kapselin poistamisen
jdlkeisen ajan. Edelldesitetyn tekniikan avulla haarautumi-
sen ja ristikytkemisen osalta ei hydrofiilisten polymeerien
termomekaanisten ominaisuuksien muuttamisesta ole mit&in
haittaa sulatus- ja liuotusprosessin aikana.

Hydrofiiliset polymeerit, jotka sopivimmin ovat erityyp-
pisid liivatteita, puserretaan ja ruiskutetaan seuraavissa

olosuhteissa, jotka on esitetty seuraavassa taulukossa:
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Taulukko 4

Ruiskutusolosuhteet hydrofiilisia polymeerejd varten.

Ruiskutusyksikkd
Ruuvin halkaisija m 24 28 32
Ruiskutuspaine N x m2 2.2x10° 1.6x20% 1.2x108
Laskettu siirretty volyymi on 3 38 51.7 67.5
Tehokas ruuvipituus L:D " 18.8 16.1 13.5
Plastisointikapasiteetti (PS) kg/h(max.) la) 13.5 21.2 21.5
lla) 9.2 14.5 15
1b) 23.6 34 36
11b) 17.5 Z] 27.5
Ruuvin isku ma (max. ) 84 84 B84
Ruiskutuskapasiteetti ) 30 30 30
Ruiskutusnopeus my/ s(max. ) 460 4 60 460
Suutinkosketusvoima kN 41.2 4 1.2 41.2
Ruuvin pydrimisnopeus min-1 Var. la) 20 - 280
1la) 20 - 170
Var. 1b) 20 - 600
1lb) 20 - 400
Limmitysalueiden lukumddrd 5 5 5
Asennettu limmityskapasiteetti kW 6.1 6.1 6.1
Valuyksikk®
Puristusvoima kN ' 600
Avausisku oM 100 - 250
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Kapseleiden valamisen lisidksi voi asiantunteva kdayttda
tdtd keksintdd kapseleiden tuottamiseksi kdyttden profiili-
puserrusta, puristusvalamista, tyhj®muotoilua, termisti
muotoilua, puserrusmuotoilua, polymeerivalamista yhdessi
tyhjOmuotoilun kanssa.

Vaikkakin sopivin ruiskuvalu-mikroprosessori-laitteen
rakennemuoto on tarkditettu menetelmdd varten liivatekapse-
leiden tuottamiseksi erilaisista liivatetyypeistd, on todet-
tu ettd laadullisia kapseleita voidaan myds valmistaa kdyt-
tdmd114 tdmdn keksinndn yhteydessd sopivimmin huonompaa
laatua olevaa liivatetta, joka muunnetaan juuri ennen ruis-
kuttamista kovalenttisten ja/tai ei-kovalenttisten ristikyt-
kentdaineiden avulla, joita ovat esimerkiksi:

monivalenttiset metallisuolat, kuten alumiini- ja kal-
siumsuolat, boorihappo, kaliumaluna, ammoniumaluna ja vastaa-
vat;

kromin, alumiinin tai sirkoniumin metallisuolat (kromi-
asetaatti, kromialuna) kuten on esitetty patenttijulkaisuis-
sa No. DT 24 39 553, DT 26 26 026, A1, DT 21 48 428 ja DT
25 05 746;

aldehydit ja ketonit kuten my8s niiden halogenoidut
johdannaiset, kuten formaldehydi, paraformaldehydi, 2,4,6-
trinitro-bentsaldehydi, kinonit (bentsokinoni), 1,2- ja 1,3-
dikarbonyyli-yhdisteet, kuten glyoksaali, sykloheksandioli-
1,2; 1,5-dialdehydit (glutaraldehydi) ;

hapot ja happoanhydridit, kuten mukokloorihappo, 2-
emdksisten orgaanisten happojen kloridit, tetrakarboksyylis-
ten happojen anhydridit;

yhdisteet joissa on enemmdn kuin 2 helposti rikkoutu-
vaa heterosyklistd 3-jidsenisti rengasta, kuten etyleenioksi-
di jé etyleeni-iminit,

polyfunktionaaliset meteeni-sulfonihappoesterit;

ei-typpipitoiset polyfunktionaaliset yhdisteet, mukaan-
lukien etyleeniglykoli-dimetakrylaatti, diepoksi-butaani,
epikloorihydriini, diklooripropanoli, dietyleeni-glykoli-
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dimetakrylaatti, dikloorimetyyli- ja dikloori-oktyyli-eet-
terit ja vastaavat;

typpipitoiset polyfunktionaaliset vhdisteet, kuten esi-
merkiksi heksametyleeni-di-isosyanaatti, dimetyyliadipimaat-
ti, bis-diatso-bentsidiinid, Woodward'in reagenssi K, N,N'-
(1,3-fenyleenibismaleimidi, N,N'-etyleeni-bis-(iodoasetami-
di), urea, trikloroisosyanurihappo, etyleeni-bis-metakryl-
amidi, tetraklooripyrimidiini, dimetynoli-urea, dimetynoli-
etyleeni-urea, metyloli- ja dimetyloli-akrylamidi kuten
myds seuraava ryhma ristikytkevistd aineista, jotka on esi-
tetty patenttijulkaisuissa N:ot DE 48 294 B2, DT 24 39 553
A1, DT 25 05 746 A1, DT 26 25 026 Al, EUR 0,021,108, US
3,321,313 ja DT 21 48 428:

karbodi-imidit;

sulfobetaiini-karbodi-imidit;

karbamoyyli—oksipyridinium—suolat;

karbamoylonium-suolat;
1—N—etoksi-karboksi—2—etoksi—dihydrokinoliini;
isoksatsolium-suolat;

bis-isoksatsolium-suolat, Jja

di-isosyanaatit.

Kapseleiden valmistamiseksi edelldesitettyjen hydrofii-
listen polymeerien avulla johtaa plastisointiaineiden, voi-
teluaineiden ja vdrjdysaineiden, jotka nimenomaan ovat ldd-
ketieteellistd laatua, kdyttdminen optimaalisiin tuoteomi-
naisuuksiin.

Lisketieteellisesti hyvéksyttdvia plastisointiaineita,
kuten polyetyleeni-glykolia tai sopivimmin alhaisen molekyy-
lipainon omaavia orgaanisia plastisointiaineita, kuten gly-
serolia, sorbitolia, dioktyyli—natrium—sulfosukkinaattia,
trietyyli-sitraattia, tributyylisitraattia, 1,2-propyleeni-
glykolia, glyserolin mono-, di-, tri-asetaatteja jne. kay-
tetddn eri pitoisuuksina noin 0,5 - 40%, sopivimmin 0,5 -
10% hydrofiilisen polymeerin painosta laskettuna.

Liiketieteellisesti hyvédksyttdvia voiteluaineita, kuten
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alumiinin, kalsiumin, magnesiumin ja tinan stearaatteja,
kuten myds talkkia, silikoneja, jne kdytetddn 0,1 - 10%,
sopivimmin 0,1 - 5%:n pitoisuuksina hydrofiilisen polymeerin
painosta laskettuna.

Lddketieteellisesti hyvdksyttdvid vdrjdysaineita, kuten
atsovd@riaineita ja muita vdriaineita ja pigmenttejd kuten
rautacksideja, titanium-dioksideja, luonnollisia vdrjdysai-
neita jne. k3ytetddn noin 0,001 - 10%:in, sopivimmin 0,001 -
5%:n pitoisuuksina hydrofiilisen polymeerin painosta lasket-
tuna.

Lisdksi on havaittu ettd tédmdn keksinndn mukainen valu-
mikroprosessori-yksikkd voi tuottaa laadukkaita kapseleita
eri laatuisilla liivatteilla joihin on yhdistetty tdyteai-
neita 5 - 95 paino-%, kuten aurinkokukkaproteiineja, soija-
papuproteiineja, puuvillasiemenproteiineja, maapdhkindprote-
iineja, rapsinsiemenproteiineja, laktoosia, arabikumia, akry-
laatteja ja metakrylaatteja, veteen liukenevia selluloosan
johdannaisia, kuten selluloosa-asetyyli-ftalaatteja (CAP),
hydroksipropyyliselluloosaa, hydroksipropyyli-metyylisellu-
loosaa, hydroksipropyylimetyyli-selluloosaftalaatteja (HEPMCP),
hydroksimetyyli-selluloosaa, polyvinyylipyrrolidonia, shel-
lakkaa, bentsoniittia, polyvinyyli-asetaattiftalaattia, fta-
latoitua liivatetta, sukkinoitua liivatetta ja polysakkari-
deja, kuten agar-agaria.

Kapseleita valmistettaessa edelldesitettyjen polymeerien
avulla saadaan plastisointiaineita, voiteluaineita ja varjdys-
aineita kdyttdm&lld, jotka sopivimmin ovat ld&ketieteellises-
ti hyvdksyttdvid, optimaalisia tuoteominaisuuksia.

Lddketieteellisesti hyvdksyttdvid plastisointiaineita,
kuten esimerkiksi polyetyleeniglykolia tai sopivimmin molekyy-
lipainoltaan alhaisia orgaanisia plastisointiaineita, kuten
glyserolia, sorbitolia, dioktyyli-natrium-sulfosukkinaattia,
trietyyli-sitraattia, tributyylisitraattia, 1,2-propyleeni-
glykolia, glyserolin mono-, di~ tai triasetaatteja jne.

kdytetddn erilaisina, noin 0,5 - 40%, sopivimmin 0,5 - 10%,
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pitoisuuksina, hydrofiilisen polymeerin painosta laskettuna.

Lddketieteellisesti hyvdksyttdvid voiteluaineita, ku-
ten kalsiumin, magnesiumin, tinan, stearaatteja, kuten my&s
talkkia, silikoneja jne. kdytetddn noin 0,1 - 10%, sopivim-
min 0,1 - 5 %, pitoisuuksina laskettuna hydrofiilisen poly-
meerin painosta.

Lidketieteellisesti hyvdksyttdvid vidrjdysaineita, ku-
ten atsovdriaineita ja muita vdriaineita ja pigmenttejéd,
kuten rautaoksideja, titaanidioksideja, luonnollisia vidri-
aineita jne. kdytetddn noin 0,001 - 10%, sopivimmin 0,001 -
5 % pitoisuuksina hydrofiilisen polymeerin painosta lasket-
tuna.

Lisdksi on havaittu ettd laadullisia kapseleita voi-
daan valmistaa ruiskuvalu-mikroprosessori-laitteen avulla
kdyttden tdmdn keksinndn mukaista menetelmdd muilla poly-
meereilld, joilla on enteeriset ominaisuudet (kestdvat 2
tuntia mahanesteessd, liukenevat runsaan 30 minuutin kulut-
tua suolistonesteessd USP XX mukaan) kuten: hydroksyylipro-
pyyli-metyyliselluloosaftalaatti (HPMCP), polyvinyyli-ase-
taattiftalaatti (PVAP), selluloosa-asetyyliftalaatti (CAP
akrylaatit ja metakrylaatit (eudragit), ftaloitu liivate,
sukkinoitu liivate, krotonihappo ja sellakka. Ndmd@ polymee-
rit, joilla on enteeriset ominaisuudet, voidaan yhdistdd eri-
laisiin tdyteaineisiin 5 - 95 paino-%:n verran, kuten eri-
tyyppisiin liivatteisiin ja/tai liivatteeseen, joka on muun-
nettu kovalentin tai ei-kovalentin ristikytkevdn aineen
avulla tai yhdistelmdn avulla, jossa on useampi kuin yksi
kovalentti ja ei-kovalentti ristikytkevd aine, kasviproteii-
neihin, kuten auringonkukka-proteiineihin, soijapapu-prote-
iineihin, veriproteiineihin, munaproteiineihin ja niiden
asetyloituihin johdannaisiin ja vastaaviin, alginaatteihin,
laktoosiin, arabikumiin, selluloosahydroksyylipropyylisel-
luloosan, hydroksipropyylimetyyliselluloosan, hydroksime-
tyyliselluloosan, polyvinyylipyrrolidonin vesiliukoisiin

johdannaisiin ja vesiliukoisiin polysakkariideihin, kuten
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agar-agar'iin.

Kapseleita valmistettaessa edelldesitettyjen polymee-
rien avulla saadaan l&ddketieteellistd laatua olevien plasti-
sointiaineiden, voiteluaineiden ja vdrjiysaineiden k&yttdmi-
sen avulla optimaalisia tuoteominaisuuksia.

Ladketieteellisesti hyvdksyttdvii plastisointiaineita,
kuten polyetyleeni-glykolia tai sopivimmin pienmolekyylipai-
noisia orgaanisia plastisointiaineita, kuten glyserolia, sor-
bitolia, dioktyylinatriumsulfosukkinaattia, trietyyli-sit~-
raattia, tributyyli-sitraattia, 1,2-propyleeniglykolia, gly-
serolin mono-, di- ja tri-asetaatteja jne. kdytetddn erilai-
sina, noin 0,5 - 40%, sopivimmin 0,5 - 10%:n pitoisuuksina
hydrofiilisen polymeerin painosta laskettuna.

Lddketieteellisesti hyvaksyttdvid voiteluaineita, ku-
ten alumiinin, kalsiumin, magnesiumin, tinan stearaatteja,
kuten my&s talkkia, silikoneja jne. kdytetdsn noin 0,1 -
10%:in, sopivimmin 0,1 - 5%:n pitoisuuksina, laskettuna hyd-
rofiilisen polymeerin painosta.

Lédketieteellisesti hyvdksyttdvid védrjidysaineita, ku-
ten atsovédriaineita ja muita vériaineita ja pigmenttej&, ku-
ten rautadioksideja, titaanidioksideja, luonnollisia vari-
aineita jne. kdytet#ddn noin 0,001 - 10%:in, sopivimmin 0,001
= 5%:n pitoisuuksina laskettuna hydrofiilisen polymeerin
painosta.

Lisadksi on havaittu ettd laadullisia kapseleita voidaan
valmistaa ruiskuvalu-mikroprosessori-laitteen avulla kayt-
tden keksinn&n mukaisen menetelm#n yhteydessi muita polymee-
rejd, kuten liivatesubstituutteja, kuten esimerkiksi: kasvi-
proteiineja, kuten aurinkokukkaproteiineija, soijapapuproteii-
neja, puuvillansiemenproteiineja, maapdhkindproteiineja, rap-
sinsiemenproteiineja, veriproteiineja, munaproteiineja, sekd
niiden asetyloituja johdannaisia ja vastaavia, alginaatteja,
laktoosia, arabikumia, selluloosan vesiliukoisia johdannai-
sia, kuten hydroksietyyliselluloosaa, hydroksipropyylisellu-
loosaa, hydroksipropyylimetyyliselluloosaa, muita vesiliu-
koisia hiilihydraatteja kuten agar-agar'ia, muita vesiliukoi-
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sia polymeerejé kuten akryylisia happopolymeereja, polyvi-
nyylipyrrolidonia ja vastaavia, vinyyliasetaattia.

Kapseleita valmistettaessa edelldesitettyjen polymee-
rien avulla aikaansaa sopivimmin l&dketieteellistd laatua
olevien plastisointiaineiden, voiteluaineiden ja vdriainei-
den kdyttdminen optimaalisia tuoteominaisuuksia.

Lidketieteellisesti hyvdksyttdvid plastisointiaineita,
kuten polyetyleeniglykolia tai sopivimmin pienmolekyylipai-
noisia orgaanisia plastisointiaineita, kuten glyserolia, sor-
bitolia, dioktyylinatrium-sulfosukkinaattia, trietyyli-sit-
raattia, tributyyli-sitraattia, 1,2-propyleeniglykolia, gly-
serolin mono-, di-, triasetaatteja jne. kdytetd&n erilaisi-
na, noin 0,5 - 40%:n, sopivimmin 0,5 - 10%:n pitoisuuksina
laskettuna hydrofiilisen polymeerin painosta.

Lidketieteellisesti hyvdksyttdvid voiteluaineita, ku-
ten alumiinin, kalsiumin, magnesiumin, tinan stearaatteja,
kuten my&s talkkia, silikoneja, jne. kdytetddn noin 0,1 -
10%:n, sopivimmin 0,1 - 5%:n pitoisuuksina laskettuna hyd-
rofiilisen polymeerin painosta.

Lidketieteellisesti hyvidksyttdvid vdrjdysaineita, ku-
ten atsovidriaineita, ja muita viriaineita ja pigmenttejd,
kuten rautaoksidia, titaanidioksidia, luonnollisia vdriai-
neita jne. kdytet#in noin 0,001 - 10%:n, sopivimmin 0,001 -
5%:n pitoisuuksina hydrofiilisen polymeerin painosta lasket-
tuna.

Esimerkkejd.

1. Sarja luuliivatteella No. 1 eri vesipitoisuuksilla.

Edelldesitetyn keksinnén mukaisen menetelmdn ja lait-
teen kokeilemiseksi valmistettiin eri liivateannoksia, joil-
la oli erilainen vesipitoisuus, jotka t&midn jdlkeen koestet-
tiin ruiskuvalukoneessa erilaisissa tySolosuhteissa. Luulii-

vatteella no. 1 oli seuraavat molekyylimassan keskiarvot:



10

15

20

25

30

35

31 79243

Arvo (keskimd&drdinen) 57000 Dalton
Viskositeetti (keskim.) 155000 Dalton
Paino (keskim.) 258000 Dalton
Lingotus (keskim.) 5130000 Dalton
Suurimpien molekyylien molekyylimassa 107 Dalton

Tdstd liivatteesta koostuva panos, joka oli granuloi-
dussa muodossa, jolloin osasten keskimddriinen halkaisija
0li 2 mm, kdsiteltiin seuraavalla tavalla: Liivate, jonka
alkuperdinen vesipitoisuus oli 0,105, pantiin rumpuun ja si-
td ruiskutettiin hienojakoisella vedelld, kunnes sen vesipi-
toisuus saavutti kutakin koetta varten mddrdtyn arvon. 1
paino-% kalsiumstearaattia lis&ttiin voiteluaineena. T&min
jdlkeen annosta sekoitettiin perusteellisesti ja se varas-
toitiin suljettuun rumpuun kolmeksi pdivdksi ympdristédn liam-
pbtilassa. Tehtiin useita eri koesarjoja ja kussakin kokees-
sa kdytettiin liivateannosta, jolla oli erilainen vesipitoi-
suus. Lamp&tilat eri kohdissa kapseleiden valuominaisuuksis-
sa ja laadussa.

Viitaten kuvioon 2 ovat ruiskuvalu-mikroprosessori-

laitteen eri jaksojen mddrdajat seuraavat:

Jaksopisteet Mddrdajat

A - B vaihtelee, riippuu lampd&tilasta,
katso taulukkoa 3

B - C (liuotusaika) 1 minuutti

C - D (tayttdaika) 1 sekunti

D - E 5 sekuntia

E - A 1 sekunti

5 -
Paine suuttimessa: 19,4 x 10N x m :

Lampdtilat ruuvin eri kohdissa: vaihtelevat, katso taulukot
4 - 12 j&dlemp&dnd. Limp&tila suuttimessa: vaihteleva, katso
taulukot 4 - 12 jidlempdni. Allaolevassa taulukossa 4 ja seu-
raavissa taulukoissa sarjoja A - I varten tarkoittavat lyhen-
teet:

X liivatteen vesipitoisuus

T liivatteen sulamisldmpétila mddritettynd differen-

M
tiaalikalorimetrian avulla
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Tb l&mp&dtila ruuvin alussa

Tm limp&tila ruuvin keskiosassa
Te lidmpdtila ruuvin lopussa

Tg ldmpdtila suuttimessa

LFV lineaarinen virtausnopeus

L virtauksen pituus

D kalvon paksuus

Esimerkki 1:

Tyydyttdvid liivatekapseleita, jotka sisdlsivdt 1 pai-
no-% kalsiumstearaattia valmistettiin ja k&siteltiin tyo-

olosuhteiden mukaan, jotka on esitetty allaolevassa taulu-

kossa 5:

Koeparametrit: T, = 92,8%C; x = 0,136

Taulukko 5 T, T, T, T, % LFV
A-1 105 110 1170 100 114,3 72,4
A-2 125 130 130 100  142,9 44,1
A-3 135 150 150 100 171,4 40,0
A-4 145 170 170 100 164,3 80,0

Esimerkki 2:

Tyydyttavid liivatekapseleita, jotka sisdlsivdt 1 pai-
no-% kalsiumstearaattia valmistettiin ja kdsiteltiin niiden
tybolosuhteiden mukaan, jotka on esitetty allaolevassa tau-
lukossa 6:

Koeparametrit: TM = 86,8°C; X = 0,146

Taulukko 6 Tb Tm Te Tg % LFV
B-1 105 110 100 100 45,7 75,0
B-2 125 130 130 100 135,7 28,2
B-3 135 150 150 100 157,1 61,3
B-4 145 170 170 100 92,8 88,9

Esimerkki 3:

Tyydyttdvia liivatekapseleita, jotka sisdlsivit 1 pai-
no-% kalsiumstearaattia valmistettiin ja kdsiteltiin niiden

tydolosuhteiden mukaan, jotka on esitetty allaolevassa tau-
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lukossa 7:

Koeparametrit: TM = 85,80C; X = 0,166
Taulukko 7 Tb Tm Te Tg % LFV
C-1 105 110 110 100 92,9 66,7
5 c-2 125 130 130 100 171,4 45,2
Cc-3 135 150 150 100 157,1 24,7
C-4 145 170 170 100 168,5 60,0

Esimerkki 4:

Tyydyttdvid liivatekapseleita, jotka sisdlsividt 1 pai-
10 no-% kalsiumstearaattia valmistettiin ja kdsiteltiin niiden
tySolosuhteiden mukaan, jotka on esitetty allaolevassa tau-
lukossa 8:
Koeparametrit: Ty = 80°C; X =0,174

Taulukko 8 Ty T To Tg % LFV
D-1 80 70 70 80 28,6 16,7
D-2 85 75 75 80 42,9 18,5
D-3 90 80 80 80 57,1 24,4
D-4 95 85 85 100 64,3 25,0
D-5 00 90 90 100 78,6 26,3
D-6 105 95 95 100 92,9 30,3

15 Esimerkki 5:

Tyydyttdvid liivatekapseleita, jotka sisdlsivit 1 pai-
no-% kalsiumstearaattia valmistettiin ja k&siteltiin niiden
tySolosuhteiden mukaan, jotka on esitetty allaolevassa tau-
lukossa 9:

Koeparametrit: TM = 750C; X =10,193
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Taulukko 9 Tb Tm Te Tg % LFV
E-1 75 90 95 100 85,7 55,6
E-2 85 95 100 100 100,0 71,4
E-3 100 100 110 100 142,9 41,7
E-4 100 130 120 100 135,7 60,7
E-5 130 150 130 100 157,1 51,9
E-6 145 170 170 100 159,2 66,7

Esimerkki 6:

Tyydyttdvisd liivatekapseleita, jotka sisdlsivdt 1 pai-
no-% kalsiumstearaattia valmistettiin ja k&siteltiin niiden

tydolosuhteiden mukaan, jotka on esitetty allaolevassa tau-
lukossa 10: Koeparametrit TM = 7OOC; X = 0,208.

Taulukko 10 Tb Tm Te Tg % LFV
F-1 70 85 90 95 57,1 35,6
F-2 75 90 95 100 52,9 30,8
F-3 85 95 100 105 64,3 29,6
F-4 100 100 110 110 100,0 25,8
F-5 100 140 120 100 114,3 27,1

Esimerkki 7:

Luuliivatetta No. 1, joka sisdlt&dd plastisointiainetta
lisdaineena.

Tamidn keksinn®n mukaista laitetta ja menetelmda varten
valmistettiin ja kdsiteltiin liivateannos, jolla oli tietty
vesipitoisuus ja joka sisdlsi plastisointiainetta ja joka
tdmidn jdlkeen koestettiin ruiskuvalulaitteessa eri tydolo-
suhteessa. Luuliivatteesta No. 1 koostuva annos, joka oli
granuloidussa muodossa, ja jolla oli tietty raekoko, kdsitel-
tiin seuraavalla tavalla: Liivate, jonka vesipitoisuus oli
10,54% pantiin rumpuun ja sitd ruiskutettiin hyvin hienoja-
koisella seoksella, joka sisdlsi vettd ja glyserolia plasti-
sointiaineena, kunnes vesipitoisuus saavutti halutun arvon.

1 paino-% kalsiumstearaattia lisdttiin voiteluaineena. Seu-
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raavat toimenpiteet vastaavat t&smdlleen sarjan 1 esimerk-
kien toimenpiteitd.

Tyydyttdvdd liivatetta valmistettiin niiden tyd&olosuh-
teiden mukaan, jotka on esitetty allaolevassa taulukossa 11.
Koeparametrit: TM = 92°C; X = 0,15
Glykolipitoisuus: 3,5 paino-%.

Taulukko 11 Ty Tm Te 'I‘g % LFV
G-1 80 90 90 80 150,0 -
G-2 05 110 110 100 151,4 50,0
G-3 125 130 130 100 171,4 40,0
G-4 135 150 150 100 178,5 53,8
G-5 145 170 170 100 170,0 57,1

Sarja siannahkaliivatteella No. 2 eri vesipitoi-

suuksilla. (Allaolevat esimerkit 8 ja 9)
K&dytettiin siannahkaliivatetta No. 2, jolla oli seu-

raavat keskim&édrédiset molekyylimassa-arvot:

Arvo (keskimddrin) 34000 Dalton
Viskositeetti (keskim.) 65000 Dalton
Paino (keskim.) 80000 Dalton
Linkous (keskim.) 1450000 Dalton
Suurimpien molekyylien molekyylimassa 2 x 106 Dalton

Esimerkki 8:

Tyydyttdvid liivatekapseleita, jotka sisdlsivdt kal-
siumstearaattia 1 paino-%, valmistettiin ja kdsiteltiin
niiden ty&olosuhteiden mukaan, jotka on esitetty allaolevas-

sa taulukossa 12:

Koeparametrit TM = 80°C; X = 0,167.
Taulukko 12 Tb T T T L LFV
m e g B
H-1 80 90 90 80 135,7 22,8
H-2 105 110 110 100 164,3 52,9

Esimerkki 9:

Tyydyttdvid liivatekapseleita, jotka sisdlsivdt 1 pai-
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no-% kalsiumstearaattia, valmistettiin ja k&siteltiin nii-
den tydolosuhteiden mukaan, jotka on esitetty allaolevassa

taulukossa 13:

Koeparametrit: TM = 7OOC; X = 0,202

Taulukko 13 Tb Tm Te Tg % LFV
I-1 80 90 90 100 117,1 59,1
I-2 105 110 110 100 135,7 90,0

Huolimatta siitd ettd tdssd yhteydessd on esitetty ja
havainnollistettu useita tdmdn keksinn®bn rakennemuotoja, ei
tdmdn keksinn®n laajuus eikd sen tydala rajoitu edelldesi-
tettyihin esimerkkeihin. Keksint® kdsittdd my8s ne erilai-
set muunnelmat ja muutokset, jotka ovat asiantuntevalle il-
meisid.

Patenttivaatimukset sisdltdvdt kaikki t&dllaiset muutok-
set ja muunnelmat, jotka sijoittuvat t&médn keksinndn todel-

lisiin puitteisiin.
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Patenttivaatimukset:

1. Menetelmd koostumuksen ruiskuvalamiseksi, joka koos-
tumus sisdltdd hydrofiilistd polymeeria, jonka rungossa
ja/tai sivuketjuissa on molekulaarisia ryhmid, jotka kykene-
vdt muodostamaan ja/tai ottamaan osaa vetysiltoihin, ja joi-
den vesiabsorptio-isotermissd, ldmpétila-alueella noin
0-200°C on kdidnnepiste ldhelld vesiaktiviteettipistetti 0,5,
mieluimmin liivatetta, sekd mahdollisesti muita lisdaineita,
muotoillun tuotteen, mieluimmin kapseliosien valmistamisek-
si, tunnettu siitd, ettd koostumus sisdltdd vettd 5
- 25 % koostumuksen painosta, ja ettd menetelmidssi

(a) sulatetaan ja liuotetaan hydrofiilinen polymeeri ve-
teen plastisoituun muotoon ld&mpdtilassa 50 - 190 ©C ja pai-
neen alaisena;

(b) ruiskuvaletaan plastisoitu koostumus jddhdytettyyn
muottiin paineessa, joka on riittdvi muotin tdyttdmiseksi,

(c) poistetaan muotokappale muotista.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t u n n e t-
t u siitd, ettd koostumuksen vesipitoisuus on 10 - 20 %,
mieluimmin 12 - 18 % koostumuksen painosta.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmd, t u n-
nettu siitd, ettd hydrofiilinen polymeeri plastisoidaan
yhden tai useamman plastisointiaineen kanssa, joka mieluim-
min on glyseroli ja jonka md3r&d on edullisesti 0,5 - 10 &,
laskettuna hydrofiilisen polymeerin painosta.

4. Jonkin patenttivaatimuksista 1-3 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd hydrofiilinen polymeeri sekoi-
tetaan yhden tai useamman voiteluaineen kanssa, jonka miiri
on edullisesti 0,1 - 10 % laskettuna hydrofiilisen polymee-
rin painosta.

5. Jonkin patenttivaatimuksista 1-4 mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, ettd hydrofiilinen polymeeri sekoi-
tetaan yhden tai useamman vdrjidysaineen kanssa, jonka mi3iri
edullisesti on 0,001 - 10 % laskettuna hydrofiilisen poly-

meerin painosta.
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6. Jonkin patenttivaatimuksista 1-5 mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, ettd hydrofiilistd polymeerid kési-
tellddn yhdelld tai useammalla ristikytkentdaineella.

7. Jonkin patenttivaatimuksista 1-6 mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, ettd hydrofiilinen polymeeri sekoi-
tetaan yhden tai useamman tdyteaineen kanssa, jonka mdird
edullisesti on 5 -~ 95 % seoksen painosta.

8. Patenttivaatimuksen 7 mukainen menetelmd, t un n e t-
t u siiti, ettd tdyteaineeseen sekoitettu hydrofiilinen po-
lymeeri tai tdyteaine kdsitellddn yhdelld tai useammalla
ristikytkentdaineella.

9. Jonkin patenttivaatimuksista 1-8 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd hydrofiilisilli polymeereilld
tai ainakin yhdelld niistd on enteerisiid ominaisuuksia ja
niiden edullinen mdidrd on 5 - 95 % koko koostumuksen madrds-
ta.

10. Jonkin patenttivaatimuksista 1-8 mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, ettd hydrofiilinen polymeeri on lii-
vate, jonka molekyylimassa on v&lilld 10 000 - 2 000 000 Dal-
ton tai vdlillid 10 000 000 - 20 000 000 Dalton.

11. Minkd tahansa edellisen patenttivaatimuksen mukai-
sella menetelmdlld valmistettu kapselin osa.

12. Ruiskuvalukoostumus, t unn e t t u siitd, ettd se
sisdltdsd hydrofiilistd polymeerid, jonka rungossa ja/tai si-
vuketjuissa on molekulaarisia ryhmid, jotka kykenevdt muo-
dostamaan ja/tai ottamaan osaa vetysiltoihin, ja joiden
vesiabsorptio-isotermissd, ldmpdtila-alueella noin 0-200°C
on kdidnnepiste ldhelld vesiaktiviteettipistettd 0,5, mie-
luimmin liivatetta, sekd vettd 5 - 25 & koostumuksen painos-
ta, ja ettid se on saatu sulattamalla ja liuottamalla hydro-
fiilinen polymeeri veteen plastisoituun muotoon l&mpdtilassa
50 - 190 ©C ja paineen alaisena.
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Patentkrav:

1. F8rfarande f&r sprutgjutning av en komposition, vilken
komposition innehdller en hydrofil polymer, vars stomme och/
eller sidokedjor innefattar molekyl&ra grupper, som f8rmdr
bilda och/eller ta del i v&tebryggor, och vars vatten-absorp-
tionsisoterm, i temperaturomrddet ca. 0 - 200 °C har en in-
flexionspunkt n#ra vattenaktivitetspunkten 0,5, f&retrides-
vis gelatin, samt m8jligen andra tillsatsZmnen, f&r fram-
stdllning av en formad produkt, f8retr#desvis kapseldelar,
kd&nnetecknad av att, kompositionen inneh&ller
5 - 25 % vatten av kompositionens vikt, och att man i f&rfa-
randet

(a) smdlter och 1l8ser en hydrofil polymer i vatten i
plasticerad form vid en temperaturen 50 - 190 °C och under
tryck,

(b) sprutgjuter den plasticerade kompositionen i en av-
kyld form under ett tryck, som 4r tillrdckligt f¥r att fylla
formen,

(c) avldgsnar formstycket ur formen.

2. FOrfarande enligt krav 1, k Ennetecknat av
att kompositionens vattenhalt &r 10 - 20 %, f&retridesvis 12
- 18 % av kompositionens vikt.

3. F8rfarande enligt krav 1 eller 2, k S nnetec k-
n at av att den hydrofila polymeren plasticeras med ett
eller flera plasticerings#&mnen, som f8retrXdesvis &4r glyse-
rol och vars méngd f8retr&desvis utgsr 0,5 - 10 %, ber#knat
pa vikten av den hydrofila polymeren.

4. Forfarande enligt ndgot av kraven 1 - 3, k 8nn e -
tecknat av att den hydrofila polymeren blandas med
ett eller flera sm8rjmedel, vars mdngd flretrddesvis utgsr
0,1 - 10 % ber#knat pd vikten av den hydrofila polymeren.

5. F6rfarande enligt n&got av kraven 1 - 4, k 8 nne -
tecknat av att den hydrofila polymeren blandas med
ett eller flera firgmedel, vars m#ngd f8retridesvis utgsr
0,001 - 10 % ber&knat pd vikten av den hydrofila polymeren.
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6. F8rfarande enligt ndgot av kraven 1 - 5, k 8§nne -
t ecknat av att den hydrofila polymeren behandlas med
ett eller flera tvdrbindningsmedel.

7. F8rfarande enligt ndgot av kraven 1 - 6, k 8 nne -
tecknat av att den hydrofila polymeren blandas med
ett eller flera fyllnadsmedel, vars mdngd f&retr8desvis ut-
gbr 5 - 95 % av blandningens vikt.

8. F8rfarande enligt krav 7, k 8 nne t ecknat av
att den med fyllnadsmedlet blandade hydrofila polymeren el-
ler fyllnadsmedlet behandlas med ett eller flera tv&rbind-
ningsmedel.

9. F8rfarande enligt ndgot av kraven 1 - 8, k 8 nne -
t ecknat av att de hydrofila polymeren eller atminsto-
ne en av dessa har enteriska egenskaper och dessas mdngd ut-
g8r f8retrddesvis 5 - 95 % av hela kompositionens m&ngd.

10. F8rfarande enligt ndgot av kraven 1 - 8, k 8 nn e -
tecknat av att den hydrofila polymeren &r ett gela-
tin, vars molekylvikt ligger i omradet 10 000 - 2 000 000
Dalton eller i omradet 10 000 000 - 20 000 000 Dalton.

11. Kapseldel framst#&lld med ett f8rfarande enligt vil-
ket som helst av de ovan n&mnda kraven.

12. Sprutgjutnings komposition, k E nnetecknad
av att den innehdller en hydrofil polymer, vars stomme och/
eller sidokedjor innehdller molekyl¥ra grupper, som f8rmar
bilda och/eller ta del i v#tebryggor, och vars vatten-absorp-
tionsisoterm, i temperaturomrddet 0 - 200 °C har en inflexi-
onspunkt n#ra vattenaktivitetspunkten 0,5, f8retrédesvis ge-
latin, samt 5 - 25 % vatten av kompositionens vikt, och att
den 8r erhdllen genom att sm#lta och 1l&sa en hydrofil poly-
mer i vatten i plasticerad form vid en temperatur av 50 -
190 °C under tryck.

Viitejulkaisuja-Anf&rda publikationer
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viskoplastisiteettiraja
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