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Produkt z pruZné zesité&né polyolefinové pény

Oblast techniky

Vynélez se tyka produktu z pruzné zesiténé

polyolefinové pény.

Dosavadni stav techniky

Zesit&né polyolefinové pény Jsou pruZnymi pénami,
majicimi relativn& nizkou hustotu, kterd je obecné nizsi
ne¥ 200 kg/m’, pridem? pevna féaze té&chto pé&n je v podstaté
tvorena zesiténymi polyoclefinv. Polyolefiny, které se v
této oblasti nejvice pouZivaji, Jjsou polyethylen (PE),
polypropylen (PP) kopolymer ethylenu a vinylacetatu (EVA).

Zesit&ni umoZiuje zlepdit kvalitu uvedenych pén v mnoha
ohledech, pokud Jjde o Jjejich mechanické vlastnosti;

zesit&nim se rovnéZ dosdhne jemnéjdi porézni struktury.

Uvedené zesité&ni miZe byt provedeno ozaY¥enim paprsky s
vysokou energii, napt¥iklad ozafenim elektronovym svazkem,
chemickou reakci s &inidly typu peroxidd nebo s vlhkosti
zabudovéanim bo&ni silanové skupiny na zadkladni
polyolefinovy Yet&zec. P¥i obou prvné uvedenych zplsobech
provedeni zesiténi se na uhlikatych Yetézcich
polyolefinovych molekul vytvori mista schopnd reakce s
volnymi radikaly pfi nasledné tvorbé zesitujicich
mezimolekulérnich vazeb. '

P¥i t¥etim 2z uvedenych zpusobl provedeni zesiténi
(zesité&ni pasobenim vlhkosti) se zesiténi dosadhne tvorbou
mezimolekuldrnich vazeb typu polyolefin-Si-O-Si-polyolefin.




Zesité&ni provedené oza¥enim paprsky o vysoké energii je
pozoruhodn v tom smyslu, Ze umoZniuje dosahnout dokonale
jednotného povrchového zesiténi; pomoci takto provedeného
zesit&ni je moZné ziskat vyscce kvalitni pé&novée folie
majici velmi malou tloudtku dosahujici hodnoty 0,2 mm.

Situace Jje opadéna v pfipadé chemického =zesiténi
peroxidy nebo jinymi &inidly a zesiténi zabudovanim bocénich
silanovych skupin, kterd jsou doporudovana pro vyrobu fo6lii
s vét3i tloudtkou, nap¥iklad s tloustkou mezi 3 a 18 mm,
nebot’ p¥i t&chto mechanismech zesiténi dochazi k zesiténi v
celé tlou3tce produktu a to homogennim a pravidelnym
zplisobem. Naproti tomu Jjsou tyto zplsoby zesiténi mené
vhodné pro velmi tenké folie, nebot’ uvazZovano Vv
mikroskopickém méritku, je dispergovani zesitujicich
&inidel méné homogenni, neZ homogennost elektronového

svazku.

Pokud Jjde o expanzi zesiténych polyolefinovych pén,
provadi se ve vdech trech rozmerech, pokud  tato
trojrozmérna expanze neni limitovéana Zadnym jinym
specifickym poZadavkem. Je dileZité peclivé regulovat miru
zesit&ni pryskyfice na pocatku expanze a po celou dobu
trvani expanze (nadouvéani) ; obsah expanzniho ¢inidla
(nadouvadla) ve vychozich kompozicich a obsah zesitovaciho
dinidla ve vychozich kompozicich v pf¥ipadé chemického
zesitdni Jsou samoz¥ejmé& prizplsobeny vyse uvedenému
pozadavku regulace, Jjakoz 1 dobé& a teploté tepelného

zpracovani.

Expanzni ¢&inidla Jjsou rozdélena do dvou zakladnich
skupin, tvofenych té&kavymi organickymi ¢inidly, jakymi Jsou
naptiklad chlorfluoruhlovodiky (CFC), a chemickd ¢&inidla,
jako naptiklad azodikarbonamid. V rémci vynélezu mohou byt
pou¥ita vdechna expanzni ¢inidla a to zpusoby, které jsou v
oblasti pé&novych produktd velmi dobf¥e znamé, a které v
jednotlivych pripadech zahrnuji vytlacdovani nebo/a




udrZovani pod tlakem s naslednym zruSenim tlaku nebo/a

zahtati, atd..

P¥i vyrob& zesité&nych polyolefinovych pé€n se s expanzi
obvykle zapodne v dobé&, kdy Je pryskyfice jiZ castecne
zesiténa. Toto opat¥eni m& =za cil =zvysit wviskozitu
pryskyfice a podporuje takto dosaZeni pravidelnosti a
jemnosti ziskané fin&lni porézni struktury. V tomto pripadé
probiha zesit&ni i v prub&hu expanze a pripadné i po této

expanzi.

Nicmén& zesiténi miZe také zapodit aZz v prubéhu expanze
nebo dokonce a¥ po provedeni expanze (zejména za pouziti
kombinace fyzikaln& plUsobiciho expanzniho ¢inidla, tj.
&inidla, které je funk&n& Udinné v disledku uvolneéni tlaku
a kterym je napt¥iklad isobutan, a vy$e zminé&ného silanového
zesitovaciho ¢&inidla) a i tento zpusob realizace peénového

produktu spadad do rozsahu vynalezu.

Jeden ze soudasnych nedostatkd znamych zesiténych
polyolefinovych pé&n spocd¢ivd v jejich relativni tuhosti. Je
pravdou, %e pravidélnd a Jjemna porézni struktura s
uzavfenymi poéry jinak poskytuje témto pénédm vlastnosti,
mezi které naptiklad pat#i tésnost a schopnost plavani,
aviak v ramci izoladnich aplikaci zejména ve stavebnictvi
p¥i realizaci té&snych spojd predstavuje Jen primérné
priZnost uvedenych pén nevyhodu, zejména v situacich, pri
kterych ma pé&novy produkt kopirovat nebo/a utésnit slozity

reliéf majici zahyby, prohlubné a jiné nerovnosti.

Existuje tedy potfeba dosdhnout poZadované pruZnosti
zesité&nych polyolefinovych pén, zejména pro vyse uvedené
aplikace a to nicméné pti zachovani porézni struktury a
povrchového vzhledu zesiténych polyolefinovych pén na

dostatedné Urovni.

Podstata vynalezu




Vy8e uvedeného cile se dosahne vynéalezem, jehoZ
predmétem je produkt ze zesiténé polyolefinové pény, ktery
m& kompresi, mé&fenou podle normy ASTM D 1667 p¥i mife
komprese 30 % a rychlosti komprese 10 mm/min, nejvyse
rovnou 7 N/cm’ pro hustotu alespoii rovnou 100 kg/m?,
pfidem? tato maximdlni komprese mizZe byt niZ3i v pripadé
niz?%ich hustot a vy8s8i v ptipade vyssich hustot.

Vyhodné ¢ini mira zgelovaténi  tohoto produktu,
definovanéa jako  procenticky hmotnostni podil susiny
nerozpustné frakce 50 mg vzorku ponofeného po dobu 24 hodin
a pri teploté& 120 °C do 25 ml =xylenu vysuSeného na
molekuldrnim situ, 30 aZz 70 %, zejména 40 az 60 % a

obzvlasté vyhodné 45 aZz 55 %.

Pro urdité zesiténé polyolefinové pény s hustotou 100
kg/m* Jjsou komprese Vv podstat& niZ3i nez 7 N/cw’
nevyhnuteln& spojeny s hrubou porézni  strukturou a
podstatnym zhorZenim povrchového vzhledu. V tomto smyslu ma
narokovand maximalni komprese univerz&lni charakter pfi

definovanych podminkéch.

V ramci vynadlezu lze pouzit detné typy vychozich
kompozic, ptricdemZ v8ak lze uvést dva vyhodné typy takovych

kompozic.

Prvni typ vychozi kompozice obsahuje alesporn 20 hmotn.%
polyethylenu nebo nebo kopolymeru ethylenu, ktery Jje v
podstat& linearni a mé& hustotu mezi 0,80 a 0,96 g/cm’.

Vyhodn& se pouZity polyethylen nebo kopolymer ethylenu
ziskd katalyzou za pouZiti metalocenu a m& hustotu nejvyse
rovnou 0,92 g/cm’. Pokud Jjde o sloZeni téchto vyhodnych
polymerﬁ a zejména - o Jjejich fyzikalni charakteristiky a
povahu komonomeru, 7Jjsou tyto tUdaje obsaZeny spolecCné s
tdaji o jejich zesiténi a expanzi popsény v patentové
pfihlasce EP 0 702 032 A2.

Druhy typ vvhodné vychozi kompozice obsahuje alespon 10

hmotn.% polyolefinového elastomeru, zvoleného obzvlaste




vyhodné z mnozZiny zahrnujici kopolymer ethylenu s
vinylacetatem, terpolymer ethylenu s propylenem a dienovym

monomerem a butylkauduk.

V ramci vyhodného provedeni a s ohledem na praktické
davody spojené s vyrobou, skladovanim, komercializaci a
pou¥itim uvaZovaného produktu, je tento produkt vyhodné v
podstat& plochy a m& tloustku rovnou 2 az 100 mm, vvhodné
rovnou 8 a¥ 30 mm. Tento produkt by mél byt vyrobitelny
kontinu&lng zptasoby dob¥e zndmymi pod oznaclenim Torayav
zplsob za pouZiti oht4té lézné KNO,/NaNO, nebo pod
oznadenim Toray-Sekisuiho zplsob za pouZiti vertikalni pece
a protiproudu teplého vzduchu, pfidemz vsak v ramci
vynalezu Jje nejvyhodné&jdi zplsob Hitachi-Furukawa =za
pouZiti horizontélni pece se tfemi postupné vyhfivanymi

zbnami .

Takto ziskany kontinualni pas pénového produktu miZe
byt odebiran ve form& roli nebo st¥ihan na desky podle
zamy&leného pouZiti a podle fyzikalnich charakteristik

produktu.

V ramci obzvlaitd zajimavé formy provedeni miZe byt
alespoli Jjedna =ze stran =ziskaného v podstaté plochého
produktu spojena pomoci adheze s nosicem. Takovy nosic¢ ma
obecnd v podstat& formu félie. Adheze se dosahne napriklad
spolednym vytladovanim s nosicem nebo postupne Vv pribéhu
tvorby pé&ny, zejména povlecenim nosice pryskyfici a potom
jeji fyzikaln&-chemickou konverzi (tvorba mezimolekularnich
vazeb, expanze), nebo dokonce chemickou reakci mezi
pryskytici a podkladem.V nékterych ptipadech, tato adheze
mezi p&nou a nosidem nebréni odd€leni nosice od pény po

ukon&eni tvorby pény.

Jinak je t¥eba poznamenat, Ze produkt podle vynéalezu
majici nosié na obou jeho stranadch obecné nelze svinout do
role, pokud alespoti jeden =z obou nosic¢d nema k tomu
poZadované specifické vlastnosti (pruZnost,

stladitelnost...).




P¥edm&tem vynalezu Je rovnéZ pouZiti vySe popsaného
produktu Jjako té&snéni, zejména pro budovy a dopravni

vozidla (t&snéni dvirek automobill...).

Dal&i charakteristiky vynAlezu a vyhody dosaZené
vynalezem budou z¥ejmé z néasledujiciho ptikladu provedeni

vynéalezu.

Priklady provedeni vynalezu

\Y ramci tohoto p¥ikladu se vyrobi zesiténé
polyolefinové pény ze smesi obsahujicich nésledujici
polymery:
= nizkohustotni polyethylen komercéné dostupny u firmy

Polimeri Europa pod oznacenim Riblene:

- jakost FL 20:
hustota d = 0,921 g/cm’,
index toku taveniny za tepla (MFI)[ Melt Flow
Index] = 2,2 g/10 min,

= elastomerni kopolymery ethylenu, ziskané katalyzou za
pouziti metalocenu a komeréné dostupné u firmy Du Pont
Dow Elastomeres pod oznacenim Engage:
- jakost 8400:
d = 0,870 g/cm’,
MFI = 30 g/10 min,
- jakost 8200:
d = 0,870 g/cm’,
MFI = 5 g/10 min,

= kopolymer ethylenu a butenu ziskany katalyzou za po-
uziti metalocenu a komeréné& dostupny u firmy Exxon Che-
mical pod oznacenim Exact:
- jakost 5008:
d = 0,865 g/cm’,
MFI = 10 g/10 min,




= kopolymer ethylenu a vinylacetatu komercnée dostupny u
firmy Atochem pod oznacenim Evatane:
- jakost 28-25:
d = 0,950 g/cm’,
MFI = 22-29 g/10 min

(hmotnostni obsah vinylacetatu mezi 27 a 29 %),

= kopolymer isobutylenu a isoprenu (butylkaucuk) komercéné
dostupny u firmy Exxon Chemical pod oznacenim 268:
d = 0,920 g/cm’,
viskozita podle Mooneye ML 1+8 pr¥i 125 °C = 51%5

= kopolymer isobutylenu a isoprenu komercné dostupny u
firmy Exxon Chemical pod oznacenim 065:
d = 0,920 g/cm’,
viskozita podle Mooneye ML 1+8 pfi 100°C = 454.

Hustoty jsou stanovené v souladu s normou ASTM D 1505;
index toku taveniny MFI je stanovem v souladu s normou ASTM
D 1238 a viskozita podle Mooneye je stanovena v souladu s
normou ASTM D 1646.

Kompozice obsahujici Jjeden nebo dva z vyse uvedenych
polymertt se homogenizuje po dobu 3 minut. Potom se Vv
prib&hu 40 minut p¥idé nadouvadlo Vv obvyklém mnoZstvi (asi
30 g na 100 g polymeru). Timto nadouvadlem komerd&né
dostupnym u firmy Tramaco pod oznacenim Tracel XL 3139 je
azodikarbonamid (nadouvadlo) smiSeny s organickym peroxidem
(zesitovaci &inidlo), pricdemZ obé& uvedend <inidla Jsou
dispergovana v polyolefinu. Teplota rozkladu nadouvadla je
asi 145 °C.

Kompozice se misi po dobu 10 minut v Brabenderoveé
misi&i p¥i teplot& 125 °C a pifi rychlosti otadeni 60 otacek
za minutu.

Produkt se potom odvede z miside a umisti mezi dve
folie ze skelné tkaniny zcela impregnovaneé

poly (tetrafluorethylen)em. Pomoci hydraulického lisu




vyhtatého na teplotu 110 ° C se takto ziskd kompozitni film

majici tloustku 2 mm.

Expanze se provede zah¥ivanim na teplotu 210 °C po dobu-
4 minut a 30 sekund a¥ 5 minut. Nakonec se fdlie skelné
tkaniny oddéli od ziskané pény.

Tato pé&na se podrobi rlznym testim:
-  m&Feni hustoty (kg/m’),

- komprese C (N/cm’) podle normy ASTM D 1667 pfi mife
komprese 30 % a rychlosti komprese 10 mm/min,
- deflexe R (N/cm?) (udrZovani 30% komprese po dobu 1 min)

- absorpce vody (hmotn.%),

- permanentni deformace pri stlaceni (ustrnuti v tlaku)
(%) : tento procenticky Gdaj vyjadfuje zmensSeni tloustky
métené po stladeni vzorku na 25 % jeho puvodni tloustky

po dobu 22 hodin p¥i okolni teploté a po 24 hodinovém
odpodinku p¥i téZe teplote.

ziskané vysledky jsou shrnuty v nésledujici tabulce I:

Tabulka I

Kompozice Hustota C/R Absorpce Ustrnuti
(kg/m’) (N/cm?) vody (%) v tlaku (%)

En8400/Riblene

100/0 120 2,53/1,59 22,20 6,606

70/30 103 2,44/1,46 48,11 11,62

50/50 102 6,38/4,31 30,60 8,50




Tabulka I (pokracovani)

En8200/Riblene
100/0 126 4,25/3,33 19,50 7,66
70/30 104 5,36/3,86 6,66
Ex5008/Riblene
100/0 130 1,92/1,52 35,60 6,70
70/30 120 6,35/3,70 11,80 7,60

En = Engage,
Ex = Exact,

C = komprese,
R = deflexe.

7iskané zesité&né polyolefinové pény Jsou pozoruhodné,
pokud Jjde o Jjejich pruZnost, coZ ukazuje hodnota C
pohybujici se mezi 1,92 a 6,38 N/cm’ pro hustoty veétsi nebo

rovné 102 kg/m’.

Uvedené pé&ny maji 2z velké ¢asti jemnou porézni
strukturu s uzav¥enymi poédry, coZ ukazuji relativné nizké
hodnoty absorbované vody. Jejich mira zgelovaténi, ktera

byla definovana vySe, se pohybuje mezi 40 a 60 %.

Tyto pé&ny mohou byt aplikovény v rdznych oblastech a to
i v té&ch nejnarocnéjsich jako tésnici material.

struktura ziskanych pén je dobrad a to vcetneé struktury

povrchu: jejich povrch je hladky a m& hezky vzhled prosty

nepravidelnosti.

P¥i druhé sérii testd byl nizkohustotni polyethylen
(LDPE) Riblene nahrazen elastomernimi produkty s méne
vysokou molekulovou hmotnosti, konkrétné kopolymery
isobutylenu s isoprenem a ethylenu s vinylacetatem, které

jiZz byly uvedeny vysSe.

7iskané vysledky jsou shrnuty v nasledujici tabulce II:
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Tabulka TII

Kompozice Hustota C/R Tloustka
(kg/m’) (N/cm?) (mm)

En8400/N27

70/30 142 i,81/1,21 10,95

50/50 161 2,16/1,35 10,30

En8400/065

70/30 135 1,80/1,31 11,00

En8400/EVA2825

70/30 137 2,70/2,15

Adkoliv doby expanze byly prodlouZeny do intervalu mezi
5 minutami a 30 sekundami a 6 minutami, probéhla expanze
mendi mérou ne¥? s LDPE namisto elastomeru, jak je to patrné

z relativné& zvydenych hustot v rozmezi 135 az 16l kg/m>.

Ziskané peény maji pozoruhodnou pruznost (nizké

komprese) .

Porézni struktura pény vyrobené z kopolymeru 065 Jje

méné Jjemn& neZ u ostatnich pén.

Ve srovnani s prvni sérii testd (tabulka I) maji pény
z druhé série testd (tabulka II) jemnéjsi a kfehcéi slupku

(povrch), které lépe lne k nosici.

Takto je diky vynalezu poskytnuta zesiténa
polyolefinovad p&na majici vedle jemné a pravidelné porézni
struktuty s uzavfenymi pdry 1 =znamenitou pruzZnost. Tato
péna je pozoruhodnd p¥i aplikacich souvisejicich s tésnosti

uplatifiovanou v ramci tesnéni budov a dopravnich vozidel.
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znadceny

ASTM D 1667 p¥i miY¥e komprese 30

422-419

NAROKY

1. Produkt z pruZné zesiténé pclyolefinové pény, v y -

t 1 m, Ze mé& kompresi, méfenou podle normy

a rychlosti komprese 10

mm/min, nejvy&e rovnou 7 N/cm’ pro hustotu alespoil rovnou

100 kg/m’, pridemZ? tato maximalni komprese muZe byt nizsi

pro ni%%i hustoty a vy8si pro vyssi hustoty.

2. Produkt podle naroku 1, vy z n a ¢ e n ¥

ma& miru zgelovaténi 30 aZz 70 %.

3. Produkt podle naroku 1 nebo 2,

t i m, Ze

vyznadceny

t 1 m, %e p&na je ziskana z kompozice obsahujici alespon 20
hmotn.$% polyethylenu nebo kopolymeru ethylenu, ktery Jje v
podstaté& linedrni a m& hustotu 0,80 az 0,96 g/cm3.

4., Produkt podle néroku 3, vy znaceny

t i m, Ze

polyethylen nebo kopolymer ethylenu je ziskan katalyzou za

pou?iti metalocenu a m& hustotu nejvysSe rovnou 0,92 g/cm’.

5. Produkt podle naroku 1, vy znac¢ e ny

t 1im, Ze

p&na je ziskéna z kompozice obsahujici alespofi 10 hmotn.%

polyolefinového elastomeru.

6. Produkt podle naroku 5, vy z na ¢ e n ¥y

t i m,

polyolefinovy elastomer Jje zvolen 2z mnoziny zahrnujici
kopolymer ethylenu a vinylacetatu, terpolymer ethylenu,
propylenu a dienového monomeru a butylkaucuk.
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7. Produkt podle nékterého z narokd 1 aZz 6, vy zn adc e-
n vy t 1 m, e je v podstaté plochy a ma& tloustku mezi 2 a
100 mm.

8. Produkt podle naroku 7, vy z n a ¢ e n y t 4 m, Ze

ma tloudtku mezi 8 a 30 mm.

9. Produkt podle naroku 7, vy znaceny t 1 m, Ze

alesporl Jjedna 2z obou jeho stran Jje spojena adhezi s

nosicem.
10. Produkt podle naroku 9, vy z nadceny t im Ze
nosicem Jje skelné tkanina zcela impregnovana

poly (tetrafluorethylen)em.

11. Pouziti produktu podle nékterého z narokd 1 aZ 10 jako

t&sniciho materialu.

Zastupuje:
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