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TiivisteIlmd - Sammandrag

Synteettinen polyetyleenivaha, jolla on alhainen molekyylipaino
250-3000 ja jonka tiheys on 0,930-0,950, valmistetaan korkea-
paineisella prosessilla paineen ollessa vdhintdan 800 baaria,
kayttden ketjnsiirtoaineena karbonyyliyhdistetta, kuten asetalde-
hydia. Tuloksena olevan vahan, johon on sisaltynyt CO:ta, yhteen-
sopivuus sulatejarjestelmissd on hyva, ja se voidaan tislata ke-
vyiden paiden poistamiseksi, tiheyden ja kiteisyyden lisdami-

seksi ja lampostabiilisuuden parantamiseksi.

Syntetiskt polyetylenvax med 14g molekylvikt av 250-3000 och
en tdthet av 0,930-0,950 framstédlles genom en hégtrycksprocess
vid ett tryck av minst 800 bar, med anvdndning av en karbonyl-
forening, sdsom acetaldehyd som kedjedverféringsmedel. Det
resulterande vaxet med inkorporerad CO har god blandbarhet

i hetsmiltsystem och det kan destilleras f&r avligsnande av
ldtta dndar, o¢kande av tdtheten och kristalliniteten och
forbdttrande av varmestabiliteten.



1 83333

Polyetyleenivahan valmistusprosessi

T8md keksintd kohdistuu prosessiin polyetyleenivahan valmis

tamiseksi, jonka vahan Mn on 250:st& 3 000:een ja jonka tiheys
on 0,930:std 0,950:een.

Hiilivetyvahoja kdytetddn laajalti erilaisissa sovellutuksissa,
kuten painomusteissa, prosessien apuaineina, muottien pddstdai-
neina, kynttil&issd, kiillotusaineissa ja erityisesti pinnoitus-
aineissa sekda liima-aineissa. Sen tdrked& kdyttdsovellutus on
kdyttd sulatejdrjestelmissd, erityisesti sulatepinnoitteina ja
sulateliima-aineina. Yleisesti ottaen parafiinivahoja tai mikro-
kiteisi8 vahoja kdytetddn tdllaisissa sulatesovellutuksissa,
mutta parafiinivahojen sek& pehmeiden mikrokiteisten vahojen
haittana on alhainen sulamispiste. Kovilla mikrokiteisillé
vahoilla on korkeammat sulamispisteet, mutta ne ovat kalliita
ja niiden viskositeetti on korkea. Joissakin jarjestelmisséd ne

aiheuttavat my®6s yhteensopimattomuusvaikeuksia.

Samoin lukuisia synteettisid tekniikoita kdytetddn vahojen
valmistukseen. Hyvin tunnetulla Fischer-Tropsch-prosessilla
saadaan vahamaisia tuotteita, mutta ndihin materiaaleihin on
taipumus muodostua molekyylipainoltaan suurempi "h&nt&" para-
fiinivahoihin verrattuna, ja t&m& "h&nta" wvaikuttaa niiden
ominaisuuksiin. Vahoja valmistetaan myds molekyylipainoltaan
suurempia polyetyleenej& pilkkomalla sellaisten vahojen saami-
seksi, joilla on toivottu molekyylipaino. Kuitenkin tdllaisella
pilkkomisella saatujen tuotteiden valmistaminen on kallista.
Erdadnd muuna mahdollisuutena on valmistaa vahoja polymeroimalla
suoraan etyleenid tai propyleenid. Ataktiset polypropyleenivahat
pyrkivédt olemaan tahmeita, mikd aiheuttaa kédsittelyvaikeuksia,
ja joidenkin jdrjestelmien kanssa n&m& vahat eivdt sovi yhteen.
Aikaisemmin polyetyleenivahat pyrkivdt olemaan molekyylipainol-
taan suurempia ja t&ten viskositeetiltaan suurempia kuin mita

moniin sovellutuksiin wvaaditaan.

Tdss8 keksinndssd kdsitelldsén erityisesti sellaisia polyety-
leenivahoja, jotka on tuotettu korkeapaineisella polymeroin-

tiprosessilla.
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GB-patenttijulkaisussa 1 329 215 esitetadn prosessi etyleeni-
telomeerivahojen valmistamiseksi, joiden vahojen viskositeetti
l40oC:ssa on 25-1500 mPas, molekyylipaino 1000-5000 sekd rengas-
ja pallomenetelmAn pehmenemispiste 7O—118OC, antamalla etyleenin
ja telogeenin (kuten alkoholin, eetterin, ketonin, esterin, hapon
tai muun johdannaisen, kuten asetaldehydin) reagoida keskenain
korotetussa 20,7-75,9 MNm-2 paineessa seka 140-240°C:n lampo-
tilassa. Reaktiota ohjataan siten, etti3 konversioksi saadaan
erittain korkea 55-75 %. Telogeenia tarvitaan suuria masria ja

erityisia kadynnistdjdaineita kdytetaan.

GB-patenttijulkaisussa 1 058 967 esitetddn pehmedn, tahnamaisen
polyetyleenivahan tuottaminen korkeapaineisella prosessilla,
jossa kaytetdan vetyid ja vAhintA&dn yhtd muuta ketjunsiirtoainetta
paincen ollessa yli 500 baaria ja lampotilan ollessa 100-300°¢.
Patenttijulkaisuissa DI, 52218, DL, 65663, NL 68-00783, DL 124188,
DL, 124187, DL 132589 ja DL 137 444 kuvataan samanlaisia proses-

seja, jolssa ketjunsiirtoaineena kdytetddn vetya.

US-patenttijulkaisussa 3 835 107 esitetddn korkeapainepbrosessi
etyleenin polymeroimiseksi 50-350°C:n lampotilassa ja 100-400
baarin paineessa kdyttden peroksidin erityistd seosta ja kaynnis-
timend happea. Polymeroinnin sdidtelijoiden kidyttd on julkaistu,
ja niista esimerkkeind on mainittu vety ja alkaanit. Esimerkeista
nahdaan tuotteen olevan molekyylipainoltaan suuri (suurempi kuin
5000) .

DE-patenttijulkaisussa 1 303 352 esitetddn etyleenin polymerointi
240-270%C:ssa ja B800-1000 baarissa erityisen kAynnistimen 1l3sna-
ollessa, jolloin saadaan molekyylipainoltaan suuria tuotteita

(keskimdArdinen molekyylipaino 3000-6000).

SU-patenttijulkaisussa 508 511 esitetaan nropyleenioliqgomeerin
kaytto ketjunsiirtoaineena etyleenin polymeroinnissa vahojen saa-

miseksi.
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Tassa keksinnodssd saadaan aikaan uusi prosessi molekyylipainoltaan
alhaisten polyetyleenivahojen valmistamiseksi korkeapaineisella

prosessilla, sekd ndin tuotetut uudet polyetyleenivahat.

Erddssa piirteessaan tdssd keksinndssd saadaan aikaan prosessi
sellaisen polyetyleenivahan valmistamiseksi, jonka vahan keski-
maarainen lukumdaramolekyylipaino (Mn) geelipermeaatiokromatogra-
fisesti maaritettynd on 250-3000 ja tiheys 0,930-0,950, jossa
prosessissa etyleeni polymeroidaan vdahint3in 800 baarin painees-
sa, 150-270°C:n lampotilassa, liuottimen olennaisesti puuttuessa
ja ketjunsiirtoaineena toimivan karbonyyliyhdisteen lasnaollessa

toivotun vahatuotteen saamiseksi.

On todettu, ettd tdllainen molekyylipainoltaan alhainen tuote
voidaan saada kayttden karbonyyliyhdistettd, kuten aldehydia tai
ketonia ja erityisesti asetaldehydia, keksinnon mukaisissa korkea-
paineisissa olosuhteissa. Lisdksi karbonyyliryhmien sisallytta-
miselld tuotteeseen uskotaan aikaansaatavan se lisdetu, etta
sulatejarjestelmissa tuotteen yhteensopivuus hartsien kanssa

on parantunut. Kaytettdvien karbonyyliyhdisteiden mAaara riippuu
reaktorin olosuhteista sekd siitd erityisestd vahasta, jota toivo-
taan tuotettavan. Tamd voidaan mddrittad empiirisesti. Kuiten-
kin yleisesti ottaen kdytetyn asetaldehydin mdara on 5-15 paino-%

reaktorin syoton painosta.

Keksinnon mukaisessa prosessissa polymerointireaktorissa vallitse-
va paine on mieluummin vahintdan 1000 baaria, mieluiten vahintaan
1200 baaria ja tyypillisesti alueella 1200-3000 baaria, kaikkein
mieluiten 1500-2500 baaria. Lampdtila reaktorissa on mieluiten
alueella 150-225°C. vViiveaika reaktorissa on tyypillisesti

20-120 sekuntia, ja mieluiten vdhintdsdn 30 sekuntia.

Polymerointi kaynnistetdaan vapaiden radikaalien jarjestelmalla,

ja alan asiantuntijan uskotaan kykenevdn valitsemaan sopivan,
kdaynnistimena toimivan vapaan radikaalin. Sopiviin kaynnistimiin,
joita voidaan kAayttaa, kuuluvat peresterit, kuten t-butyyli-

perpivalaatti ja t-butyyliperbentsoaatti.
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Yhden tai useamman k8ynnistimen seoksia voidaan kéyttdda. Tyy-
pillisesti kdytetty pitoisuus on 500 ppm:&3n saakka reaktorin
sybtdn painosta. Kdynnistin lisdtddn mieluiten hiilivetyliuot-
timessa, kuten heksaanissa, oktaanissa tai isododekaanissa.
Ohessa keksinntn mukaiseen prosessiin liittyen kaytetylld
sanonnalla "liuottimen olennaisesti puuttuessa" el pyritd
sulkemaan pois tdllaisia kdynnistimen liuottamiseen kdytettyjen
liuottimien pienid md&rid, vaan osoittamaan, ettd polymeroin-
tiin itseensd ei tarvita liuotinta.

Prosessin konversioaste on tyypillisesti alueella 5-20 %,
ilmoitettuna sin#i painoprosenttina, joka on laskettu jakamalla
polymeerin tuottamisnopeus silld summalla, joka saadaan lasket-
taessa yhteen polymeerin tuottamisnopeus ja etyleenin sekd
asetaldehydin reagoimattoman seoksen poistumisnopeus reaktoris-
ta, ja kertomalla 100:11la.

Tuotetulla vahalla on alhainen molekyylipaino, mutta sen yh-

teensopivuus on hyva, ja jotkin niistd8 vahoista, jotka wvoidaan
tuottaa keksinn®n mukaisella prosessilla, ovat uusia ja niilla
saavutetaan merkittdvid etuja alalla aikaisemmin tunnettuihin

vahoihin verrattuna.

Edelleen on havaittu, ettd tamdn keksinnén mukaisella proses-
silla valmistettuja tuotteita voidaan parantaa, erityisesti
niiden lamp&éstabiilisuutta voidaan parantaa k&sittelem&lla
polyetyleenivahaa, jotta v&hintd&n osa vahan kevyestd pddstd,
joka kdsittdid hiiliatomeja 34 hiiliatomiin saakka, poistettai-
siin. Vahasta poistetaan mieluiten olennaisesti koko se kevyt
pdd, jossa hiiliatomeja on 24 hiiliatomiin saakka. T&md on
saavutettavissa lukuisilla eri tavoilla, esimerkiksi kdytt&m&l-
14 tislausta, jossa kdytetddn alennettua painetta ja/tai l&mmi-
tysta.

T4ssd tislausvaiheessa polymeroinnin tuotteesta voidaan poistaa

tyypillisesti 5-20 paino-%, tavallisemmin 8-10 paino-%.

Tislausvaihe parantaa polyetyleenivahan ominaisuuksia, silla

saavutetaan esimerkiksi:
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-~ suurempi kiteisyys (toisin sanoen korkeampi sulamisental-
pia)
-~ suurempi tiheys - tiheydeksi voidaan saavuttaa 0,960:een
olevia arvoja
- parempi kovuus
- korkeampi leimahduspiste
- korkeampi rengas ja pallo -menetelm#n pehmenemispiste
- korkeampi sulamishuipun l&mp&tila
- korkeampi sulaviskositeetti.

Taten tamdn keksinndn toisen piirteen avulla saadaan aikaan
polyetyleenivaha, jonka Mn on 250-650, Mw:n ja Mn:n v&linen
suhde pienempi kuin 3 (jossa Mw on painokeskim&&r&inen mole
kyylipaino geelipermeaatiokromatografisesti méidritettynd) ja

tiheys on 0,930-0,945.

Keksinn8l1ld saadaan aikaan vahoja, joiden Mn on 250-3 000,
tiheys 0,930-0,960 ja CO:n sisdllyttédmisaste 0,2:sta 12 paino-
¥:iin CO:ta, médritettynid hapen alkuaineanalyysilld. IR-tutki-
muksiin perustuen p&d&tell#ddn, ettd suurin osa hapesta sisdltyy
CO-ryhmiin. CO-pitoisuus on mielelld&n 0,2-10 paino-% CO:ta,
mieluummin 1-8 paino-% CO:ta ja mieluiten 2-6 paino-%.

Keksinndn mukaisen vahan viskositeetti on mielellds&n 10-100
mPa.s, 121°C:ssa mitattuna, mieluummin 15-50 mPa.s. Sulamishui-
pun ladmpdtila (SHL) differentiaalisella skannaavalla kalorimet-
rilla (DSC) mitattuna on mielell&sdn suurempi kuin 95°C, mie-
luummin suurempi kuin 100°C. Vaha kuumennettiin 160°C:n lamp&-
tilaan, ja sen annettiin jdhmettyd ja&hdytt&m&lld sitd nopeu-
della 10°C/min ja mittaaminen suoritettiin uudelleen kuumenta-

malla nopeudella 10°C/min.

Vahan kovuus (Shore-kovuus A 15 sekunnin j#lkeen) on mielel-

lddn suurempi kuin 30, mieluummin suurempi kuin 50.

Kuten jo mainittiin, hiilivetyvahoilla on monia sovellutuksia,
ja tdmén keksinndn mukaisten vahojen uskotaan olevan kdyttdkel-
poisia Kkaikissa ndissd sovellutuksissa. Ne ovat erityisen kayt-

tOkelpoisia sulatejérjestelmissd, joissa niiden ominaisuudet
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ja erityisesti niiden yhteensopivuus on edullinen. Sulatejarjes-
telmissd on lukuisia jarjestelman ominaisuuksia, jotka on toivot-

tavaa optimoida. Yleisesti ottaen on tdrkedtd, ettd sulatejarjes

telmdt ovat kunnolla sekoittuvia, stabiileja ja etta ne vastusta-
vat kuoren muodostumista, sillid sulateliimoilta vaaditaan lisaksi
pitkaa avoaikaa, lyhytta sitoutumisaikaa ja hyvaa liimaavuutta.
Toivottavaa on, ettid sulatepinnoitteen kovuus ja hankauksenkesta-
vyys ovat hyvat. Tyypillisesti sulatejarjestelmdt kasittdvat
tartunta-aineen, EVA:n sekd vahan, ja kukin ndistd komponenteista
valitaan pyrkien optimoimaan edelld mainitut ominaisuudet,
vaikkakin ndiden komponenttien valintaan liittyy valttamatta kompro-
missien tekoa. Keksinndn mukainen vaha on erityisen sooivaa kay-
tettiviksi sulatejarjestelmissa, sillAd sen yhteensonivuus on ha-
vaittu hyviksi, muiden piirteidensa suhteen sen suorituskyvyn
ollessa muihin verrannollinen tai hyvaksyttsva. Taten keksinto
kisittasd myds vahan kayton sulatejdrjestelmissd sekd vahaa sisalta-
vit sulatejirjestelmdt. TH114 vahalla voidaan korvata alalla aikai-
semmin tunnetut vahat muuten tavanomaisissa sulatejSrjestelmissa,

ja erityisesti sulateliimojen sekd sulatepinnoitteiden seoksissa.
Seuraavat esimerkit esitetdin ainoastaan havainnollisuuden vuoksi,
joista esimerkeistd keksinndn eradt piirteet voidaan nahda yksi-

tyiskohtaisemmin.

Esimerkki 1

Seos, joka sisdlsi 15 paino-% asetaldehydia, 1200 ppm t-butyyliper-
pivalaattia (TBPPI), ja jossa tasauksena oli etyleenii, polymeroi-
tiin autoklaavireaktorissa 1900 baarin paineessa ja 205°C:n 1am-
pdtilassa. Viiveaika oli 40 sekuntia, konversioaste 11,9 % .

Saadun tuotteen molekyylipaino oli 650 (hdyryfaasiosmometrilla

HFO maaritettynd), tiheys oli 0,934 ja sulamishuioun 13mpotila

oli 1030C (differentiaalisella skannaavalla kalorimetrilla mitat-

tuna).

Esimerkki 2

Esimerkin 1 mukaiset toimenpiteet toistettiin, mutta k3yttden

reaktorin lampotilana 245°¢C ja 800 pom:43 t-butyyliperbentsoaattia
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(TBPB). Konversio oli 18,6 %. Tuotteen HFO-molekyylipaino oli
1030, tiheys oli 0,928 ja sulamishuipun lampotila oli 110°¢c.

Esimerkki 3

Esimerkin 1 mukaiset toimenpiteet toistettiin, mutta kayttden
reaktorin lampodtilana 265°C:ta ja 800 ppm:aa TBPB:tda. Konversio
oli 22,6 %. Tuotteen HFO-molekyylipaino oli 1070, tiheys 0,921

ja sulamishuipun lampotila oli 101°c.

Esimerkki 4

Esimerkin 1 mukaiset toimenpiteet toistettiin, mutta kayttaen
reaktorin lampotilana 21OOC:ta, 1200 ppm TBPPI:d seka asetaldehydin
pitoisuutena 5 paino-%:ia. Konversio oli 14,5 %. Tuotteen HFO-mo-
lekyylipaino oli 2100, tiheys oli 0,940 ja sulamishuipun lampotila
116°c.

Esimerkki 5

Keksinndn mukaisen prosessin suurimittakaavainen koe suoritettiin
taysimittaisella autoklaavilla. Reaktorin syottd kdsitti 7-15 pai-
no-% asetaldehydia, 200-500 ppm:aa TBPPI:ad, tasauksen ollessa
etyleenida. Autoklaavi toimi 1900 baarin paineessa ja 205°C:n
lampotilassa, ja asetaldehydin pitoisuutta vaihdeltiin. Sitten
lampotilaa alennettiin, ensin 19OOC:een, sitten 173°C:een. Nayt-
teitda analyysia varten otettiin saanndllisin valiajoin. Tulokset

on esitetty taulukossa 1.

Niista esimerkeista nahdain, ettd taman keksinndn mukainen pro-
sessi on tehokas,kustannuksiltaan alhainen menetelmad useiden
erilaisten, molekyylipainoltaan pienten synteettisten vahojen

valmistamiseksi.
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Naytteet E, F, G, H, J, L, M ja N ovat esimerkkej’d keksinnon mu-

kaisista uusista vahoista. Ndytteiden J ja N sovbivuus kaytetta-

viksi sulatejirjestelmissa testattiin seuraavilla kokeilla, jotka
on esitetty ainoastaan havainnollisuuden vuoksi. NAiss3 kokeissa
niiden naytteiden suorituskykyd verrattiin ndytteeseen K seka

joihinkin muihin alalla aikaisemmin tunnettuihin vahoihin.

Koe 1: Samepisteen lampotila

Koeseos valmistettiin kdyttden seuraavia suhteita:

Paino-%
Etyleeni-vinyyliasetaatin kopolymeeri (EVA) 33
Vaha 33
Hartsi 33

ja sen samepisteen lampotila testattiin, joka samepiste on se
lampdtila, jossa ensimmiiset samentumisen tai hunnun muodostumisen
merkit ilmaantuivat annettaessa seoksen jaahtya ilmassa 200°%C:sta
l3ihtien. Tami on mitta aineiden yhteensopivuudesta; mita alhai-
sempi samepiste on, sitid yhteensopnivamoi on seos. Lukuisia EVA-
kopolymeereji sekid hartsikomponentteja verrattiin erilaisten

vahojen suhteen. Tulokset on esitetty alla olevassa taulukossa 2.

EVA-kopolymeerit ovat:

I = sulamisindeksi 150
VA-pitoisuus 19 %

II = sulamisineksi 25
VA-pitoisuus 28 %

ITI = sulamisindeksi 55
VA-pitoisuus 40 %

Hartsit ovat:

1 = Escorez 1310, saatavana yhtiosta Exxon Chemical Co.
2 = Escorez 2101, saatavana yhtidsta Exxon Chemical Co.
3 = Staybelite Ester 10, hydrattu hartsiesteri, saatavana

yhtiosta Hercules.

Niamia tulokset osoittavat, ettd tamidn keksinnon mukaisen proses-
sin tuotteiden yhteensopivuus lukuisten erilaisten EVA-kopolymee-

rien ja hartsien kanssa on erinomainen.
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Koe 2: Liimautuminen

T-kuoriutuvuuskoe suoritettiin ASTM D 1876-normin toimenpiteiden

mukaisesti kayttiden seossarjaa, jonka koostumus on:

%
EVA II 33
Hartsi 33
vVaha 33
Irganox 1076 0,5

Taulukko 2

EVA I IT  IIT I I III I IT  IIT
Hartsi 1 1 1 2 2 2 3 3 3
Vaha

K 95 94 98 98 96 102 94 95 97
N 102 94 99 98 96 97 108 102 110
J 100 99 101 96 98 103 105 102 105
sasoL H-1} 99 95 104 103 103 106 98 103 140

2

Polyvax 1000 102 102 102 106 112 107 97 112 135
Multiwax 180 MH> 97 97 100 102 102 1o 103 105 115
Huomautukset:

1. sSasol-H-1 on Fischer-Troosch-vahaa, jota on saatavana yhtiosta
Sasol.

2. Polywax 1000 on kovaa mikrokiteistid vahaa, jota on saatavana
yhtion Petrolite Corporation jaoksesta Bareco Division.

3. Multiwax 180 MH on mikrokiteistia vahaa, jota on saatavana yh-

tidstd Witco Corporation.

Nimi tulokset on esitetty taulukoissa 3 ja 4, ilmaistuna yksikois-
y -1 . .. . . C g
sa gcm T-kuoriutuvuusliimautumisessa suoritettuna polyetyleenilla

(PE) ja alumiinilla (Al).

Tulokset osoittavat, ettd keksinndn mukainen uusi vaha antaa
vastaavan tartunnan kuin tunnetut vahat, mik3 yhdessa niiden parem-
man sekoittuvuuden kanssa antaa niille paremmin tasapainotetut

ominaisuudet sulatejarjestelmissa.



11 85333

Koe 3: Kylmataipuisuus

Kylmataipuisuus mitattiin seuraavan menetelmdn avulla kayttaen

samoja seoksia kuin kokeessa 2.

Sulateliimasta muodostettiin kalvo puristamalla liimaa 1 mm:n
vilikelevya k3yttsen yhtendisen kalvon saamiseksi. Tast3a

kalvosta leikattiin leveydelt3idn 5 mm:n naytteitd, ja ne laitet-
tiin kylm3taipuisuutta mittaavaan laitteeseen 3 tunniksi lampo-
tilan ollessa 0°C. Tissi kokeessa naytteet kierrettiin halkai-
sijaltaan 30 mm olevan sylinterin ymparille ja niiden murtumis-
ta tarkkailtiin. Sitten timd koe toistettiin lamootiloissa, jotka
vaiheittain oli alennettu 2,50C:lla. Murtumislampotila otettiin
muistiin ja kylmAtaipuisuuden lampotilaksi otettiin viiden liima-

miviteen keskimiaardinen murtumislampotila.,

Tulokset on esitetty taulukossa 5, josta nihddain keksinnon mukai-

sen prosessin tuotteiden edullisuus.

Taulukko 3
Hartsi 1 Vaha
Liimautuminen K N J SASOL POLYWAX MULTIWAX
(g/cm) H-1 1000 180
PE 5 25 18 20 25 15
Al 50 115 85 110 130 100
Taulukko 4
Hartsi 2 Vaha
Liimautuminen K N J SASOL POLLYWAX MULTIWAX
(g/cm) H-1 1000 180
PE 1180 1300 1340 1420 1380 1320
Al 550 770 730 715 800 720
Taulukko 5
K N J SASOL MULTIWAX
H-1 180 M-H
Kylmitaipuisuus (°C)
Hartsi 1 -17,5 -17,5 -17,5 -15 -15

Hartsi 2 -17,5 -17,5 -17,5 -17,5 -15
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Koe 4: Tislaaminen

Tislaaminen suoritettiin vahoilla J ja N kdyttden ohutkalvohaihdutinta,

joka toimi 100-500 Pa:n (l1-5 mbaaria) paineessa ja jonka seina-
man lampotila oli 300—3200C, vahan lampotilan ollessa 250°C.
Lampdstabiilisuuden toivotun tason saavuttamiseksi tislausta
jatketaan niin kauan, kunnes 10-11 paino-% alkuperdisestda vahasta
on poistettu. Alla olevassa taulukossa 6 verrataan tislaamatto-

man ja tislattujen vahamuotojen ominaisuuksia.

Tislattujen vahojen sulateominaisuuksia verrataan tislaamatto-
miin muotoihin sek3 perinteisiin vahoihin niilld samoilla kokeil-
la, jotka suoritettiin kokeessa 1, 2 ja 3. Kussakin tapauksessa

testattu sulateliimaseos oli:

EVA (sulamisindeksi 400, VA-pitoisuus 28 %) 33 paino-%
Hartsi 2 33 paino-%
Testattava vaha 33 paino-%
Stabilisaattori (Irganox 1076) 0,5 paino-%

Saadut tulokset on esitetty alla olevassa taulukossa 7.

Tami koe osoittaa, etta vahan tislatun muodon lampostabiilisuus
on parantunut, mutta sen erinomainen suorituskyky sulateliimoissa

on kuitenkin sdilynyt.
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Taulukko 6
Tislauksen vaikutus vahan ominaisuuksiin
Vaha
N N J J
Tislattu Tislattu
Molekyylipaino
Mn (GPC) 350 675 380 720
Tiheys
lémpétilasga
23°C (g/cm?) 0,944 0,954 0,939 0,947
Pehmenemispiste (°C)
rengas ja pallo
-menetelma 110 113 109 112
Sulamishuipun
lampbtila
(DSC) (°C) 108 111 107 110
Kovuus Shore A
20° - 15 sekuntia 68 9o* 75 90+
Sulaviskositeetti
121°C:ssa (mPa.s) 17 25 20 26
Leimahduspiste
(C.0.C.) (°C) 228 305 238 306
Sulamisentalpia
AHf . cal/g 29 46 25 43
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Patenttivaatimukset

1. ~ Prosessi polyetyleenivahan valmistamiseksi, jonka va-
han Mn on 2%0:8ta 3 000:een Ja jonka tiheyse on 0,930:8ta
0,9%0:8en, tunnottu siita, etta etyleen: polymeroidaan va-
hintaan 800 haarin paineessa, 150—2700C:n lampotilassa,
liucttimen ja vedyn puuttuessa olennaisesti Ja ket junsiirto-
aineena toimivan karbonyyliyhdieteen laenaollessa toivotun

vahatuotteen saamiseks1.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen prosessi, tunnettu
8i1i1ta, etta paine on vahintaan 1 200 baaria Jja etta karbonyy-

liyhdiste on asetaldehydia.

3. Patenttivaatimuksen 2 mukainen prosess1l, tunnettu
si1ta, etta kaytetyn asetaldehydin maara an 5-1%6 paino-%

perustuen reaktorin ayoton painoon.

4. Patenttivaatimuksen 2 tai 3 mukailnen prosessi, tun-
nettu silta, etta polymerointireaktorissa vallitseva paine

on alueella 1 500 - 3 000 baaria.

5. Minka tahansa patenttivaatimuksista 1-4 mukainen pro-
sessi, tunnettu siita, ettid reaktorissa vallitseva lampoti-

o]
la on alueella 150-225 C.

6. Minka tahansa patenttivaatimuksista 1-5 mukainen pro-
sess1, tunnettu siita, etta viivearka reaktorissa on 20-120

sekuntia.

7. Minka tahansa patenttivaatimuksista 1-5 mukainen pro-
sessi, tunnettu siita, etta muodostettua vahaa kasitellaan
vahintaan kevyen paan osan poistamiseksi, joka kevyt paa ka-

sittaa hii1liatomeja 34 hiiliatomiin saakka.
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8. Patenttivaatimuksen 7 mukainen prosessi, tunnettu
siitd, ettd olennaisesti koko kevyt pdd, joka kdsittdd hii-
liatomeja 24 hiiliatomiin saakka, poistetaan tislaamalla.

9. Patenttivaatimuksen 7 tai 8 mukainen prosessi, tunnettu

siitd, ettd vahasta poistetaan 8-10 paino-%.

10. Jonkin patenttivaatimuksista 1-9 mukaisella menetelmdl-
14 valmistetun vahan kdyttd sulatejdrjestelmdssa.

Patentkrav

1. Forfarande fér framstdllning av ett polyetenvax, vars
Mn &r mellan 250 och 3 000 och tdthet 4r mellan 0,930 och
0,950, kinnetecknat av att eten polymeriseras vid ett tryck
av atminstone 800 bar, vid en temperatur av mellan 150 och
270°C i franvaro av l6sningsmedel och vdte och i ndrvaro

av en karbonylforening fungerande som kedjedverfdringsmedel

for Astadkommande av 6nskade vaxprodukt.

2. Forfarande enligt patentkravet 1, kdnnetecknat av att
trycket &r Atminstone 1 200 bar och karbonylfdreningen ar

acetaldehyd.

3. Forfarande enligt patentkravet 2, k3nnetecknat av att
midngden acetaldehyd &r mellan 5 och 15 vikt-% baserat pa

vikten av reaktorinmatningen.

4. Férfarande enligt patentkravet 2 eller 3, k#&nnetecknat
av att det i polymerisationsreaktorn radande trycket &r
mellan 1 500 och 3 000 bar.

5. Forfarande enligt ndgot av patentkraven 1-4, kdnneteck-
nat av att den i reaktorn rddande temperaturen &r mellan
150 och 225°C.

6. Férfarande enligt ndgot av patentkraven 1-5, k&nneteck-
nat av att uppehdllstiden i reaktorn &r mellan 20 och 120

sekunder.
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7. Forfarande enligt ndgot av patentkraven 1-5, kdnneteck-
nat av att det bildade vaxet behandlas f6r avldgsning av
dtminstone en del av dess lidtta fraktion innehdllande upp

till 34 kolatomer.

8. Fbrfarande enligt patentkravet 7, kdnnetecknat av att
vdsentligen hela den l&dtta fraktion, som innehdller kolato-

mer upp till 24 kolatomer, avldgsnas genom destillation.

9. Fbrfarande enligt patentkravet 7 eller 8, kdnnetecknat

av att mellan 8 och 10 vikt-% av vaxet avlédgsnas.

10. Anvindning av ett vax, som framstdllts enligt ndgot

av patentkraven 1-9, i ett smdltsystem.
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