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Polymer pro vysokorychlostni vyrobu biaxialné orientovaného filmu, film a produkt z ného
vyrobeny

Oblast techniky

Predkladany vynalez se tyka polypropylenu pro vyrobu filmu, zejména biaxialné orientovanych
polypropylenovych (BOPP) filmu. Strukturni vlastnosti narokovaného polypropylenu umoziuji
zvysit rychlost pfi procesu vyroby BOPP filmu az na 450 m/min nebo vice bez pouziti kluznych
aditiv (napfiklad stearati kovii), o nichz je znamo, Ze usnadriuji proces vyroby filmu. Tento vynalez
se rovnéz tyka BOPP filmu, jejichz alesponi jedna vrstva obsahuje polypropylen. Filmy podle
tohoto vynalezu jsou vhodné k vyrobé oball, véetné obalu pro potravinarské produkty, lepici
pasky, etikety atd.

Dosavadni stav techniky

Vzhledem k moznosti vysoké vanability vlastnosti polypropylenovych filmu v zavislosti na
sloZeni a zpusobu vyroby predstavuji polypropylenové filmy oblibeny material pro vyrobu vysoce
kvalitnich elastickych obalu. Konkrétné se biaxialné orientované polypropylenové (BOPP) filmy
pouzivaji k vyrob¢ obalu potravinarskych a nepotravinarskych produktu, pro individualni baleni
nebo baleni vice jednotek, pricemz se obal muze vyrobit jako prihledny ¢1 metalizovany, matny,
barveny (v zavislosti na barvé plniva). Kromé toho se BOPP filmy pouzivaji k vyrob¢ etiket,
lepicich pasek atd.

Zpravidla je hlavni slozkou BOPP filmi izotakticky polypropylen se stupném izotakticity 87-89 %
(izotakticita je uréena obsahem izotaktickych pentad [mmmm] na zakladé analyzy C'* NMR).
Pritomnost uréitého poctu defektu ve strukture izotaktickych makromolekul pfispiva k vyssi
schopnosti orientace polymeru. Vyssi schopnost orientace polypropylenu zase umoziiuje zvysit
rychlost zpracovani a zvysit objem vyroby filmu.

Z dokumentu EP2143116 je znamy tepelné odolny film, alespon jedna vrstva takového filmu
obsahuje polypropylen majici pritok taveniny od 0,5 do 15 g/10 min a hodnotu frakce rozpustné
ve studeném xylenu niz§i nez 3,5 % hmotn.; stupen krystali¢nosti uréeny pomoci rtg. difrakce v
rozsahu od 0,5 do 0,85 a obsah nerozpustné frakce xylenu a heptanu vice nez 94 % hmotn. Film
navic obsahuje alespori druhou vrstvu obsahujici statisticky kopolymer (razovy kopolymer), kde
heterofazovy statisticky kopolymer ma pritok taveniny od 0,5 do 15,0 g/10 min a teplotu tani od
120 do 170 °C. Film se vyznacuje vysokou pevnosti viéi roztrZeni, razovou pevnosti a odolnosti
vuéi prorazeni diky nizkému obsahu frakce rozpustné ve studeném xylenu (XCS). Nevyhodou
feSeni navrhovaného v dokumentu EP2143116 je nizka rychlost zpracovani polypropylenu v
duasledku nizkého obsahu frakce rozpustné ve studeném xylenu.

Z dokumentu EP0925912 je znamy adhezivni film s vysokym obsahem kovu a metalizovany film,
jehoz jadrova vrstva je vyrobena z izotaktick¢ho polypropylenu majiciho obsah izotaktickych
pentad [mmmm] 88 % nebo vice, vyhodné 90 % nebo vice, Mw/Mn je od 2 do 6. Nicmén¢ zaroven
nebyly uvedeny dalsi charakteristiky izotaktického polypropylenu (obsah frakci majicich uritou
molekularni hmotnost a frakci majicich rozpustnost v xylenu a heptanu. RovnéZ neni uvedena
rychlost zpracovani.

Také z dokumentu EP0831994 je znamy zpusob vyroby BOPP filmu, kde jadrova vrstva filmu
obsahuje bud’ polypropylen s atakticitou alesponn 10 % nebo smés polymeru, ktera obsahuje smés
izotaktického polymeru se stupném atakticity méné nez 5 % a ataktick¢ho polypropyleny,
svndiotaktického polvpropylenu, kopolymeru cthyvlenu-polvpropvienu, terpolymeru propvienu,
polybutenu nebo linearniho polyethylenu s nizkou hustotou. Pouziti polypropylenu nebo smési
polymeru se stupném atakticity 10 % nebo vice umoziuje ziskat BOPP film s vysokou odolnosti
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proti roztrzeni. Na vlastnosti izotaktického polypropylenu nejsou kladeny zadné dalsi pozadavky.
V dasledku toho se obsah frakci majicich uréitou molekularmi hmotnost a frakci majicich urcitou
rozpustnost v xylenu a heptanu nepovazuje za kritérium pro uréovani vhodnosti polypropylenu k
pouziti pfi vyrobé¢ filmu.

To znamena, Zze dosud neni znama kompletni kombinace strukturnich vlastnosti polypropylenu pro

pouziti v BOPP filmech, ktera umozni zpracovani pfi rychlosti alespori 450 m/min pfi udrZeni
pozadované urovné charakteristik pevnosti filmu v souladu se zakonnymi pfedpisy.

Podstata vynalezu

Ukolem predkladaného vynalezu je uréit kombinaci strukturnich vlastnosti polypropylenu, jez
umozni zvySeni ucinnosti procesu biaxialni orientace polypropylenu k ziskani BOPP filmu.

Technicky vysledek predkladan¢ho vynalezu spociva ve zvyseni produktivity procesu ziskani
BOPP filmu za pouziti polypropylenu ve smési k vyrobé filmu, pfi¢emz struktumi vlastnosti filmu
umozni vyrabét film pii rychlosti alespon 450 m/min.

Dopliiujici technicky vysledek spociva v moznosti ziskani Siroké skaly filmu: prihlednych,
matnych, vyplnénych, univerzalnich atd., 1 v moznosti nanaseni vrstvovych potahu, napriklad
metalizované vrstvy, potisku atd.

Ukol piedkladaného vynalezu se fesi a uvedeného technického vysledku se dosahne zavedenim
polypropylenu do filmu, kde uvedeny polypropylen ma nasledujici charakteristiky:

- mnozstvi frakce rozpustné ve studeném xylenu (XCS) spada do rozsahu od 2,5 do 4,0 % hmotn.,
pricemz molekulami hmotnost frakce je hlavné v rozsahu od 1500 do 50 000 g/mol a pomér frakce
s molekulami hmotnosti prekracujici 50 000 g/mol neptrekracuje 30 % hmotn.;

- mnozstvi frakce rozpustné v heptanu (HS) v polymeru spada do rozsahu od 2,5 do 3,5 % hmotn.,
pficemz pomér makromolekul majicich molekularni hmotnost od 400 000 do 3 000 000 g/mol je
10 % hmotn. nebo mén¢ a pomér slozek s molekularni hmotnosti od 1 500 do 50 000 g/mol je
alespon 60 % hmotn.

Autofi predkladaného vynalezu zjistili, Ze urCity obsah frakce rozpustné v xylenu a frakci
rozpustné v heptanu charakterizovanych uréitymi hodnotami molekularni hmotnosti umoziuje
zvyS§it rychlost procesu ziskavani biaxialn€é orientovanych filma zlepSenim orentace
polypropylenu. Aniz by chtéli byt vazani n¢jakou konkrétni teorii, autofi tohoto vynalezu maji za
to, ze vysoky (60 % hmotn. nebo vice) obsah frakci rozpustnych v heptanu s nizkou molekulami
hmotnosti (od 1500 do 50 000 g/mol) zlepSuje orientaci makromolekul polymeru b&hem
zpracovani, coz zase umoziuje zvySit rychlost zpracovani az na 450 m/min a vice.

Podrobny popis vynalezu

Nasleduje podrobny popis riznych aspekta a provedeni predkladaného vynalezu.
Polypropylen uréeny k pouziti pfi vyrob¢ filmu se vyznacuje nasledujicimi vlastnostmi:

Obsah frakce rozpustné ve studeném xylenu (dale nazyvané jako XCS) je v rozsahu od 2,5 do
4,0 % hmotn., vvhodné v rozsahu od 3,0 do 3,8 % hmotn ;

- obsah frakci rozpustnych v heptanu (dale oznacovanych jako HS) je v rozsahu od 2,5 do 3,5 %
hmotn.
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Charakteristickym znakem narokovaného polypropylenu uréeného k pouziti pii vyrob¢ BOPP
filmu je, ze molekulami hmotnost frakce XCS je hlavné v rozsahu od 1500 do 50 000 g/mol,
pii¢emz mnozstvi XCS s molekularni hmotnosti vice nez 50 000 g/mol neprekracuje 30 % hmotn.,
vyhodné neprekracuje 15 % hmotn., vvhodnéji neprekracuje 5 % hmotn.

Dalsim podstatnym znakem narokovaného polypropylenu urceného k pouziti pfi vyrob¢ BOPP
filmu je, Ze mnozstvi frakce HS s molekulami hmotnosti od 400 000 do 3 000 000 g/mol
nepiekracuje 10 % hmotn., vyhodné necini vice nez 7 % hmotn., nejvyhodnéji necini vice nez 5 %
hmotn. a mnozstvi HS s molekulami hmotnosti od 1 500 do 50 000 g/mol ¢ini alespon 60 %
hmotn., vyhodné alesponi 70 % hmotn., nejvyhodnéji alespon 75 % hmotn.

Kdyz je mnozstvi frakce rozpustné v heptanu nizsi nez 2,5 % hmotn., nebo se slozeni frakce HS
zméni smérem ke snizeni poméru slozky s nizkou molekularni hmotnosti (majici molekulamni
hmotnost od 1500 do 50 000 g/mol) a/nebo ke zvySeni poméru slozky s vysokou molekularni
hmotnosti (majici molekulari hmotnost od 400 000 do 3 000 000 g/mol), pficemz celkovy obsah
frakce HS ziistane ve stanoveném rozsahu 2,5 az 3,5 % hmotn., dojde ke zhorSeni zpracovatelnosti

polymeru.

Mnozstvi frakce rozpustné v heptanu vysSi nez 3,5 % hmotn. vede ke zhorSeni fyzikaln¢
mechanickych vlastnosti filmu i ke zvySené tvorb¢ uhliku na zvlakiovaci trysce béhem zpracovani.

Na zpracovatelnost filmu a jeho vlastnosti maji rovnéz vliv zmény v mnozstvi a slozeni frakce
XCS.

To znamena, ze kdyz je mnozstvi frakce XCS nizsi nez 2,5 % hmotn., potom se zpracovatelnost
filmu zhorSuje, coz vyplyva ze zhorSeni orientaéni schopnosti makromolekul pouzit¢ho polymeru
bez ohledu na jeho vlastnosti tykajici se molekularni hmotnosti.

Pfi pouziti polymeru majiciho mnozstvi frakce XCS vice nez 4,0 % hmotn. k vyrobé filmu lze
pozorovat zhorsSeni jeho fyzikalné mechanickych vlastnosti 1 zvySeni tvorby uhlikovych usazenin
na zvlaknovaci trysce béhem zpracovani polymeru na film.

Vyhodn¢ je rozlozeni molekularmi hmotnosti polypropylenu od 5 do 7, vyhodnéji od 6 do 7.
Vyhodn¢ je obsah izotaktické frakce polymeru [mmmm| od 87 do 89 %;

Predkladany vynalez poskytuje polymer pro pripravu BOPP filmu pii vysokeé rychlosti zpracovani
(alesponn 450 m/min), ktery lze ziskat pomoci podporovanych Ziegler-Nattovych titano-
hofecnatych katalyzatori obecného vzorce MgCly/TiCly/D1/D2/TEA, kde jsou tetrahalogenidy
titanu podporovany halogenidy hofciku, D1 je interni donor elektronu, D2 je externi donor
elektronu, triethylhlinik (TEA) je kokatalyzator. Konkrétné muze byt D, zvolen z nasledujicich
skupin sloucenin:

Skupiny alkoholi: vyhodné alkoholy jsou sloudeniny vzorce R'OH, kde skupina R! je
predstavovana C,-Cao uhlovodikovou skupinou. Ve vyhodnéjsim provedeni R1 je C1-Cy alkylova
skupina. Konkrétnimi pfiklady jsou methanol, ethanol, isopropanol a butanol.

Skupiny aminti: vyhodnymi aminy jsou slouéeniny vzorce NR?s;, kde skupiny R? jsou nezavisle na
sob¢ vodik nebo Ci-Cz uhlovodikova skupina za pfedpokladu, Ze vSechny z nich nejsou zaroven
vodik. Ve vyhodnéjsim provedeni R? je C,-Cy alkylova skupina. Konkrétnimi pfiklady jsou
diethylamin, diisopropylamin a triethylamin.

Skupiny amidi: vyhodné amidy jsou pfedstavovany vzorcem R3CONR?*, kde R* a R* jsou
nezavisle na sob¢ vodik nebo Ci-Cyo uhlovodikova skupiny. Konkrétnimi priklady jsou formamid
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a acetamid.

Skupiny esterti: vyhodné estery mohou byt zvoleny z monoesteri aromatickych karboxylovych
skupin, jako jsou benzoaty, konkrétné C,-Cy alkylbenzoaty, a monoestery alifatickych
karboxylovych kyselin, jako jsou C;-Cs alkylestery alifatickych monokarboxylovych kyselin, a
rovn¢z 1,8-naftyldiestery.

Dalsi skupina zahrmuje C;-Cy alkylestery aromatickych dikarboxylovych kyselin, jako jsou ftalaty,
a C;-Cy alkylestery alifatickych dikarboxylovych kyselin jako malonaty, sukcinaty a glutaraty.
Krom¢ toho se mohou rovnéz pouzivat diestery diolu.

Jako D2 muZe byt pouzita organokfemicita sloucenina predstavovana nasledujicim vzorcem
RnSi(OR)4-n, kde R je uhlovodikovy radikal, OR je alkoxyskupina, R je uhlovodikova skupina a
n je celé Cislo 0 < n < 4. Priklady organokfemicitych sloucenin pfedstavovanych timto vzorcem,
jez je  mozné pouzit podle predkladaného  vynalezu, zahmuji  nasledujici:
diisopropyldimethoxysilan, terc-butylmethyldimethoxysilan, terc-butylmethyldiethoxysilan, terc-
amylmethyldiethoxysilan,  dicyklohexyldimethoxysilan,  cyklohexylmethyldimethoxysilan,
cyklohexylmethyldiethoxysilan, vinyltrimethoxysilan, vinyltriethoxysilan, terc-
butyltriethoxysilan, fenyltriethoxysilan, cyklohexyltrimethoxysilan, cyklopentyltrimethoxysilan,
2-methylcyklopentyl  trimethoxysilan, cyklopentyltriethoxysilan, n-propyltrimethoxysilan,
dicyklopentyldimethoxysilan, dicyklopentyldiethoxysilan, tricyklopentylmethoxysilan,
dicyklopentylmethylmethoxysilan, dicyklopentylethylmethoxysilan a
cyklopentyldimethylethoxysilan.

Dalsi konkrétni priklady popisovanych katalyzatort a zpusobu jejich pripravy jsou popisovany v
dokumentech EP2221320, EP2638080, EP2951215.

Polypropylen podle predkladaného vynalezu je mozné ziskat polymeraci v plynné fazi nebo
suspenzni polymeraci propylenu za pritomnosti vySe uvedenych katalyzatori. Pri kterémkoli z
pouzitych polymeracnich procesu je mozné soucasti katalytického systému (katalyzator,
kokatalyzator a voliteln¢ externi donor elektronii) uvést do vzajemného kontaktu pred pridanim do
polymeracniho reaktoru. JakoZto kokatalyzator je mozné pouzit slouceninu alkylu-Al, napfiklad
triethylhlinik, chlorid diethylhliniku, triisobutylhlinik, tri-n-butylhlinik, tri-n-hexylaminhlinik, tri-
n-oktylhlinik.

Polymerace za pouziti Ziegler-Nattova katalyzatoru se obecné provadi pii teploté v rozsahu 50-
80 °C, vyhodn¢ v rozsahu 65-75 °C a provoznim tlaku v rozsahu od 0,1 do 5,0 MPa, vyhodn¢ v
rozsahu od 0,5 do 3,5 MPa.

Vyhodné by, aby se zachovaly fyzikaln¢ mechanické vlastnosti vyroben¢ho filmu, index toku
taveniny (MFIas0ec2,16 kg) pouzitych polymeru urCeny podle ASTM D 1238 mél byt alespon
3 g/10 min.

Polypropylen je mozné zejména ziskat za pouziti procesii popsanych napfiklad v dokumentech
US8178633, EP2726517 atd.

Tyto zpusoby vyroby polypropylenu, uvedené jako priklady, umoziiuji dosahnout vyse uvedenych
vlastnosti, nicméné tyto zpusoby nejsou vylucné. Polypropylen s uvedenymi vlastnostmi je mozné
ziskat jinymi zpusoby znamymi z dosavadniho stavu techniky.

Polypropylen vyhodné obsahuje stabilizatory, které obsahuji alespori smés antioxidanti a
absorbéru kyselin. Jako antioxidanty je mozné pouzit libovolné antioxidanty znamé z dosavadniho
stavu techniky, vyhodné smés fosforitanovych a fenolovych antioxidanti. Jako absorbér kyselin se
muze pouzit libovolny absorbér kyselin znamy z dosavadniho stavu techniky s vyjimkou absorbéra
znamych z tfidy stearati kovu. Kromé toho se mohou navic pouzit libovolna znama aditiva
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umoziujici, aby si polypropylen zachoval svoje vlastnosti béhem zpracovani a provozu. MnozZstvi
stabilizatoru pfidavanych do polypropylenu je od 1 do 3 kg na tunu polypropylenu, vyhodn¢ od 1,2
do 2.5 kg na tunu polypropylenu, vyhodnéji od 1,2 do 1,5 kg na tunu polypropylenu.

Polypropylen podle tohoto vynalezu v podstaté neobsahuje stearat vapenaty. Stearat vapenaty se
pii interakci s kyselinami méni na kyselinu stearovou, ktera pohotové migruje na povrch filmu,
¢imZz znemoznuje vyrobeni metalizovaného filmu. Pojem ,.v podstaté neobsahuje* znamena obsah
méng¢ nez 0,010 % hmotn., vvhodn¢ mén¢ nez 0,005 % hmotn, nejvyhodnéji méné nez 0,001 %
hmotn.

Uvedeny polypropylen se muze pouzivat jako primarni i1 jako sekundami slozka libovolné vrstvy
filmu kterychkoli formulaci znamych z dosavadniho stavu techniky. Presna struktura filmu (pocet
a poradi vrstev) a obsah vrstev zavisi na pozadavcich na film a z ného vyrobené produkty.

Vedle polypropylenu podle predkladaného vynalezu muze film obsahovat dalSi polyolefiny 1
funk¢ni polymery. Jako polyolefiny se pouzivaji kopolymery a terpolymery a-olefini, konkrétné
kopolymery propylenu a ethylenu, propylenu a butenu, terpolymery propylenu, ethylenu a butenu
atd. Jako funkéni polymery se pouzivaji nasledujici slouceniny: kopolymery ethylenu s
vinylalkoholem, polyvinylidenchlorid, kopolymery vinylidenchloridu, polyestery, polyamidy (aby
dodaly filmu plyn a/nebo protiaromatické vlastnosti), interpolymery ethylenu a a-olefinu (pro
laminaci papiru na film bez lepidel), homopolymer maleinanhydridu (lepici vrstva v koextruznich
filmech) atd.

V prvnim provedeni predkladaného vynalezu je film uréen pro pfipravu obalového papiru jakozto
zakladu pro lepici pasky atd. a jedna se o vicevrstvy polypropylenovy film, jehoz kazda vrstva
sestava z polypropylenu, ktery ma vySe uvedené vlastnosti, a rovnéz antistatickych latek a/nebo
protispckavych latek a/nebo antioxidantu. Antiblokac¢nimi ¢inidly jsou oxid kfemiéity (SiO,),
polymethyl-methakrylat (PMMA) apod. a antioxidantem je fenolovy antioxidant.

Ve druhém provedeni predkladaného vynalezu je film uréen pro laminaci filmu na papir bez lepidla
a obsahuje alespon nasledujici: jadrovou vrstvu obsahujici polypropylen majici vyse uvedené
vlastnosti a funk¢ni vrstvu obsahujici: kopolymer ethylenu-butenu, kopolymer ethylenu-oktenu,
terpolymer ethylenu-butenu-oktenu, kopolymer ethylenu-butenu modifikovany roubovanym
maleinanhydridem, kopolymer ethylenu-oktenu modifikovany roubovanym maleinanhydriden,
terpolymer ethylenu-butenu-butenu-oktenu modifikovany roubovanym maleinanhydridem nebo
jejich smési ¢i smési vytvofené z libovolného z uvedenych kopolymerii a/nebo terpolymeni,
modifikovanych kopolymeru a/nebo terpolymert a smési s hydrogenovanou ropnou pryskyfici.

Ve tfetim provedeni predkladaného vynalezu je filmem bariérovy film a obsahuje alespori
nasledujici vrstvy: jednu vrstvu polymeru propylenu, ktery ma vyse uvedené vlastnosti a vrstvu
bariérového materidlu pro plyn predstavovaného polyamidem, kopolymerem ethylenu a
vinylalkoholu atd. Vrstva modifikovaného polyolefinu, napfiklad vrstva modifikovaného
polymeru propylenu s maleinanhydridem se muze volitelné pouzit ke zlepSeni adheze mezi vrstvou
polymeru propylenu splitujiciho vyse uvedené vlastnosti a vrstvou bariérového materialu pro plyn.

Dalsi provedeni predkladaného vynalezu budou odbomikovi v oboru zfejma a v popisu tohoto
vynalezu nebudou dale uvadéna. Napf. mohou byt aditiva obsazena ve smési v ucinnych
mnozstvich, tj. mnozstvich, jez poskytuji poZadované funk¢ni vlastnosti nebo zlepSuji parametry
a/nebo funkcnost hotového filmu. Priklady aditiv konkrétné zahmuji, ale neomezuji se na
nasledujici: aditiva, jeZ nabizeji antiblokacni, antistatické a kluzné ucinky, rovnéz antioxidanty a
neutralizéry, technologicka aditiva, nukleac¢ni latky, aditiva, jez snizuji ucinek UV zafeni a UV
absorbéry, barviva, plniva, zahustovadla, modifikatory zalozené na uhlovodikovych pryskyficich
atd.

Celkova tloustka filmu se pohybuje v Sirokém rozsahu v zavislosti na zamysleném ucelu jejich
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pouziti. Ve vvhodnych provedenich ma film celkovou tloustku od 2 do 100 i, vvhodné od 5 do
50 wm, vyhodnéji od 10 do 30 .

Film podle predkladaného vynalezu se ziska koextrudovanim polypropylenu s jinymi polymery,
po némz nasleduje biaxialni orientace. Hodnota orientace filmu v podélném sméru je od 4,5 do 5,5,
v pricném sméru do 10.

Filmy pripravené podle predkladaného vynalezu mohou byt po natazeni podrobeny zpracovani
nasledujicimi postupy:

1. razenim na povrchu filmu;

2. aktivaci/modifikaci povrchu filmu, aby byl vhodny napiiklad pro potisk
(napf. zpracovanim plazmatem, zpracovanim korénou a zpracovanim plamenem);

3. nalaminovanim pfipraveného filmu na tkany nebo netkany material, zejména laminaci
na papir, folii ¢i jiné filmy;

4. uloZenim kovové vrstvy (napfiklad uloZenim hlinikové vrstvy pomoci vakuové
technologie, ktera je zalozena na kondenzaci kovovych par);

5. nanesenim vrstvy lepidla na jednu nebo obé plochy filmu, ¢imz se ziska lepici film.

Voliteln¢ se zpracovany film pouzije k vyrob¢ konecného produktu, jako je obal, metalizovany
obal, etiketa, sacek, lepici paska a jin¢ produkty vyuzivajici BOPP filmy podle tohoto vynalezu.
Konkrétni priklady zahrnuji, ale neomezuji se na: vyrobu etikety podle popisu v dokumentech
EP2197669, W02017077184, vyrobu sacku, jak je popsana zejména v dokumentu US9108391,
vyrobu potravinafského obalu, jak je popsana napriklad v dokumentu W02016205381, vyrobu
metalizovaného filmu, jak je popsana v dokumentu EP0925912.

Provedeni vynalezu

Testovaci metody
1. Index pritoku taveniny (MFI) se ur¢oval podle normy ASTM D1238.

2. Hmotnostni frakce rozpustné frakce ve vaficim se heptanw/izotaktické frakce
se urCovala podle Narodni normy statu 26996-86.

3. Hmotnostni frakce rozpustné frakce v xylenu se uréovala podle normy ISO 16152.

4. UrCovani rozlozeni molekularni hmotnosti (MWD) vzorki polypropylenu
a statistického kopolymeru propylenu a cthylenu se provadélo za pouziti gelové permeacni
chromatografie (GPC) v systtmu Agilent PL-GPC 220 podle normy ISO 16014-4-2012:
Vysokoteplotni metoda. Teplota rozpousténi byla 150 °C, rozpoustédlem byl 1,2.4-
trichlorbenzen.

5. UrCovani vlastnosti molekularni hmotnosti latek rozpustnych v xylenu (XCS)
arozpustnych v heptanu (HS) se provadélo metodou nizkoteplotni GPC v kapalinovém
chromatografu Agilent 1200 (Agilent) podle normy ISO 16014-4-2012: Nizkoteplotni metoda.
Name¢rena teplota rozpousténi byla 40 °C, rozpoustédlem byl tetrahydrofuran.

6. Mikrostruktura, stupen izotakticity a pomér pentad vzorku polypropylenu se urcovaly
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metodou spektroskopie nuklearni magnetické rezonance na jadrech uhliku (*C NMR) ve
spektrometru Bruker Avance III 400 MHz NMR. Pro vyzkumné ucely bylo 250 pg vzorku
rozpusténo v 2,5 ml trichlorbenzenu s ohfatim na 140 °C. Pocet skenu na jadrech *C je 16 000.
Teplota méfeni byla 140 °C.

Tento vynalez je popsan podrobnéji nize uvedenymi piiklady. Tyto priklady jsou uvadény, aby
ilustrovaly predkladany vynalez, a nikoli aby omezovaly jeho rozsah.

Priklad 1.

Polymer propylenu majici MFI 3,0 g/10 min (pfi 230 °C a 2,16 kg) byl ziskan pomoci technologie
v plynné fazi pfi teplot€ 65-75 °C a pracovnim tlaku 2,2 MPa. Jako katalyzator byl pouzit
katalyzator pripraveny jako v pfikladu 1 dokumentu US9284392 s tou vyjimkou, Ze jako externi
donor elektronu byl pouzit diisobutyl dimethoxysilan.

BOPP film byl pétivrstvy film, jehoz kazda vrstva sestavala z vyse uveden¢ho polypropylenu a
antioxidantu, jako je blokovany fenolovy antioxidant, pentaerythritol tetraoxy (3- (3,5-di-terc-
butyl-4-hydroxyfenyl) propionat) (Irganox 1010), a antioxidant obsahujici fosfor, tris (2,4-di-terc-
butylfenyl) fosforitan (Irgafos 168), a rovnéz hydrotalcitu jako absorbéru kyselin v mnozstvi 1,35
kg stabilizatori na jednu tunu polypropylenu. Film byl prfipraven kontinualnim extrudovanim
polypropylenu, krokovou orientaci, vytvrzenim teplem a ochlazenim pruhu filmu. Roztavené
materidly plastifikované v kazdém z extrudéru (péti extrudéru odpovidajicich poctu vrstev) byly
slouéeny v lisovadle (hlavé) a protékaly splyvavé z stérbinového lisovadia na chladici buben
(hridel) ve form¢ pruhu, a potom byl tento pruh ochlazen prichodem vodni lazni. Dale byl pruh
filmu znovu ohrat na 100-115 °C na ohfivacich valcich a protazen az na 6nasobek puvodni délky
v podélném sméru na valeccich. Film protazeny v podélném sméru byl umistén do pece, kde byl
znovu ohfat vzduchem na 170-180 °C a protazen v pficném sméru na 10nasobek piivodni Sitky.
Celkova tloustka filmu byla 20 um, zatimco vnéjsi vrstvy mély tloustku 0,9 um, mezilehlé vrstvy
mély tloustku 2,5 pm, jadrova vrstva méla tloustku 13,2 um. Vlastnosti pouzit¢ho polypropylenu
a rychlost zpracovani filmu jsou uvedeny v tabulce 1.

Priklad 2

BOPP film byl pripraven jako v pfikladu 1 s tou vyjimkou, Ze polypropylen m¢l vlastnosti uvedené
v tabulce 1. Rychlost zpracovani filmu je uvedena v tabulce 1.

Priklad 3

BOPP film byl pfipraven jako v pfikladu 1 s tou vyjimkou, Ze byl pouzit polypropylen s vlastnostmi
uvedenymi v tabulce 1. Rychlost zpracovani filmu je uvedena v tabulce 1.

Pfiklad 4 (srovnavaci)

BOPP film byl pfipraven jako v piikladu 1 s tou vyjimkou, Ze byl pouzit polypropylen ziskany za
pomoci Ziegler-Nattova katalyzatoru s internim donorem elektronu, jako je dibutylftalat (popsany
v EP0193281), a pri¢emz polypropylen ma vlastnosti uvedené v tabulce 1. Ryvchlost zpracovani
filmu je uvedena v tabulce 1.

Pfiklad 5 (srovnavaci)

BOPP film byl pfipraven jako v piikladu 1 s tou vyjimkou, Ze polypropylen byl ziskan za pomoci
Zicgler-Nattova katalyzatoru s internim donorem elektronu, jako je 9,9-bis-methoxymethyl-
fluoren (popsany v US8003559), a pricemz polypropylen ma vlastnosti uvedené v tabulce 1.
Rychlost zpracovani filmu je uvedena v tabulce 1.
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Pf¥iklad 6 (srovnavaci)

BOPP film byl pfipraven jako v pfikladu 1 s tou vyjimkou, Ze polypropylen byl ziskan za pomoci
Zicgler-Nattova katalyzatoru s viceslozkovym internim donorem elektronu, jako je (3,3-bis
(methoxymethyl)  -2,6-dimethylheptan a  diethyl 2.3-diisopropyl sukcinat) (popsany
v US20160102159), a pficemz polypropylen ma vlastnosti uvedené¢ v tabulce 1. Rychlost
zpracovani filmu je uvedena v tabulce 1.

Pfiklad 7 (srovnavaci)

BOPP film byl pfipraven jako v piikladu 1 s tou vyjimkou, Ze polypropylen byl ziskan za pomoci
Zicgler-Nattova katalyzatoru s vicesloZkovym internim donorem elektronu, jako je (9,9-bis-
methoxymethyl-fluoren a diethyl 2 3-diisopropyl sukcinat) (popsany v US8003559), a pii¢emz
polypropylen ma vlastnosti uvedené v tabulce 1. Rychlost zpracovani filmu je uvedena v tabulce
1.
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Tabulka 1. Vlastnosti polypropylenu pouzitého pri pfipravé filmu a rychlost
zpracovani

Priklad |Priklad|Priklad| Priklad 4 | Priklad 5 | Pfiklad 6 | Pfiklad
1 2 3 |srovnavaci|srovnavaci|srovnavaci 7
srovnav
aci

Vlastnosti polypropylenu
Rozpustnost ve
studeném xylenu 35 4,0 2.9 4.6 3.5 4.6 4.6
(XCS), %
Mw/Mn 6.5 5,5 5.3 5.2 4.7 5,0 5,0

Rozpustnost v
heptanu (HS), % 3.5 3,1 35 3.5 3,8 4,0 35

Izotakticka frakce 28 g7 29 29 91 90 89
[mmmm], % hmotn.
Frakce rozpustna ve
studeném xylenu

s molekularni
hmotnosti vice nez
4 000 000 g/mol, %
hmotn.

Frakce rozpustna ve
studeném xylenu

s molekularni
hmotnosti od 1500
do 50 000 g/mol, %
hmotn.

Frakce rozpustna ve
studeném xylenu

s molekularni
hmotnosti vice nez
50 000 g/mol, %
hmotn.

Frakce rozpustna v
heptanu

s molekularni
hmotnosti

od 400 000 do 3 000
000 g/mol, % hmotn.
Frakce rozpustna v
heptanu

s molekularni
hmotnosti od 1500
do 50 000 g/mol, %
hmotn.

Rychlost
zpracovani m/min

22 20 17 35 44 36 45

80 75 90 60 61 70 52

85 85 70 65 75 64 54

450 450 | 450 | 410-430 | 410-430 | 410-430 | 410-430

Z tabulky je vidét, Ze rychlost zpracovani polypropylenu zavisi na souhrmu jeho strukturnich
vlastnosti. Zvysené mnozstvi (ve srovnani s polypropylenem podle predkladaného vynalezu) frakci
polypropylenu rozpustnych v xylenu a rozpustnych v heptanu s vysokym mnozstvim
makromolekul majicich vysokou molekularni hmotnost (vice nez 50 000 g/mol u XCS a od 400
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000 do 3 000 000 g/mol u HS) (jako ve srovnavacich prikladech 4, 6 a 7) neumoziuje zvyseni
rychlosti zpracovani na 450 m/min. V pfipadé pouZiti polypropylenu majiciho identické mnozstvi
frakce XCS s polypropylenem podle predkladané¢ho vynalezu, ale majiciho mnozstvi frakce
rozpustné v heptanu, které nespada do rozsahu popsaného v tomto vynalezu (priklad 5), se rovnéz
nedosahne rychlosti zpracovani 450 m/min v duasledku pfebytku slozek s vysokou molekulami
hmotnosti ve frakci rozpustné v heptanu. Pii zvazeni vysledka dosazenych v prikladech 1, 2, 3, kde
hodnoty frakci rozpustnych v heptanu a xylenu s uvedenymi molekularnimi hmotnostmi jsou v
rozsazich stanovenych podle tohoto vynalezu, je mozné zminit dosazeni vysokych rychlosti béhem
zpracovani jako vysledek dodrzeni pozadovaného celkového souhmu znaku.

To znamena, z¢ k dosaZeni rychlosti zpracovani 450 m/min nebo vysSi je tfeba dodrzet nasledujici
souhrn znaku:

- mnozstvi frakce polymeru rozpustné v xylenu (XCS) spada do rozsahu od 2,5 do 4,0 % hmotn.,
pficemz molekulami hmotnost makromolekul je hlavné v rozsahu od 1500 do 50 000 g/mol a
pomér slozek s molekularni hmotnosti prekracujici 50 000 g/mol nepfekracuje 30 % hmotn.;

- mnozstvi frakce rozpustné v heptanu (HS) v polymeru spada do rozsahu od 2,5 do 3,5 % hmotn.,
pficemz pomér makromolekul s molekulami hmotnosti od 400 000 do 3 000 000 g/mol je 10 %
hmotn. nebo méné a pomér slozek s molekulami hmotnosti od 1 500 do 50 000 g/mol je alespon
60 % hmotn.

-10 -
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PATENTOVE NAROKY

1. Polypropylen pro vyrobu biaxialné¢ orientovaného filmu, kde uvedeny polypropylenovy
polymer ma nasledujici vlastnosti

- mnozstvi frakce rozpustné ve studeném xylenu (XCS) v polymeru spada do rozsahu
od 2.5 do 4,0 % hmotn., pficemz molekularni hmotnost makromolekul frakce je hlavné v rozsahu
od 1500 do 50 000 g/mol, zatimco pomér slozek s molekulami hmotnosti prekracujici 50 000 g/mol
nepiekracuje 30 % hmotn.;

- mnozstvi frakce rozpustné¢ v heptanu (HS) v polymeru spada do rozsahu od 2,5
do 3,5 % hmotn., pficemz pomér makromolekul s molekularni hmotnosti od 400 000
do 3 000 000 g/mol je 10 % hmotn. nebo méng a pomér slozek s molekularni hmotnosti od 1 500
do 50 000 g/mol je alespon 60 % hmotn.

2. Polypropylen podle naroku 1 majici rozloZeni molekularni hmotnosti 5 az 7.
3. Polypropylen podle naroku 2 majici rozlozeni molekularni hmotnosti 6 az 7.

4. Polypropylen podle naroku 1, kde uvedeny polypropylen ma obsah izotaktickych pentad
[mmmm] od 87 do 89 %;

5. Polypropylen podle naroku 1, kde uvedeny polypropylen obsahuje stabilizatory zahmujici
alespon jeden antioxidant a alespori jeden absorbér kyselin, pficemz uvedeny absorbér kyselin
nepatii do tfidy stearatu kova.

6. Polypropylen podle naroku 5, kde uvedeny polypropylen obsahuje jako stabilizatory alespori
jeden fenolovy antioxidant a alespon jeden fosforitanovy antioxidant.

7. Polypropylen podle naroku 5 nebo 6, kde uvedeny polypropylen jako absorbér kyselin
obsahuje hydrotalcit.

8. Polypropylen podle naroku 5, kde uvedeny polypropylen obsahuje od 1 do 3 kg stabilizatora
na jednu tunu polypropylenu, vyhodné od 1,2 do 2,5 kg stabilizatort na jednu tunu polypropylenu,
vyhodnéji od 1,2 do 1,5 kg stabilizatori na jednu tunu polypropylenového polymeru.

9. Polypropylen podle naroku 1, kde uvedeny polypropylen v podstaté neobsahuje stearat
vapenaty.

10. Polypropylen podle naroku 1, kde mnozstvi frakce rozpustné ve studeném xylenu (XCS) je
od 3.0 do 3,8 % hmotn.

11. Polypropylen podle naroku 1, kde pomér frakce rozpustné ve studeném xylenu (XCS) majici
molekularni hmotnost vice nez 50 000 g/mol nepfedstavuje vice nez 15 % hmotn., vyhodnéji

nepfedstavuje vice nez 5 % hmotn.

12. Polypropylen podle naroku 1, kde pomér frakce rozpustné v heptanu (HS) majici molekularni
hmotnost od 1500 do 50 000 g/mol ¢ini alespon 70 % hmotn., vyhodn¢ alesponi 75 % hmotn.

13. Film zahryjici alespon jednu vrstvu obsahujici polypropylen, kde uvedeny polypropylen ma
nasledujici vlastnosti:

- mnozstvi frakce rozpustné ve studeném xylenu (XCS) v polymeru spada do rozsahu od 2,5
do 4,0 % hmotn., pficemz molekularni hmotnost makromolekul frakce je hlavné v rozsahu od 1500

-11 -
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do 50 000 g/mol, zatimco pomér slozek s molekulami hmotnosti prekracujici 50 000 g/mol
nepiekracuje 30 % hmotn.

- mnozstvi frakce rozpustné v heptanu (HS) v polymeru spada do rozsahu od 2,5 do 3,5 %
hmotn., pficemz pomér makromolekul s molekulami hmotnosti od 400 000 do 3 000 000 g/mol je
10 % hmotn. nebo méné a pomér slozek s molekularni hmotnosti od 1 500 do 50 000 g/mol je
alespon 60 % hmotn.

14. Film podle naroku 13, kde polypropylen ma rozlozeni molekulami hmotnosti v rozsahu od 5
do 7.

15. Film podle naroku 14, kde polypropylen ma rozlozeni molekulami hmotnosti v rozsahu od 6
do 7.

16. Film podle naroku 13, kde uvedeny polypropylen ma obsah izotaktickych pentad [mmmm]
od 87 do 89 %.

17. Film podle naroku 13, kde polypropylen obsahuje stabilizatory zahrujici alespon jeden
antioxidant a alespon jeden absorbér kyselin, pficemz uvedeny absorbér kyselin nepatfi do tfidy

stearatu kovu.

18. Film podle naroku 17, kde polypropylen obsahuje jako stabilizatory alespoii jeden fenolovy a
alespon jeden fosfitovy antioxidant.

19. Film podle naroku 17, kde uvedeny polypropylen jako absorbér kyselin obsahuje hydrotalcit.
20. Film podle naroku 17, kde polypropylen obsahuje od 1 do 3 kg stabilizatorii na jednu tunu
polypropylenu, vyhodné od 1,2 do 2,5 kg na jednu tunu polypropylenu, vvhodnéji od 1,2 do 1,5 kg
na jednu tunu polypropylenu.

21. Film podle naroku 13, kde polypropylen v podstaté neobsahuje stearat vapenaty.

22. Film podle naroku 13, kde mnozstvi frakci rozpustnych ve studeném xylenu v polypropylenu
je od 3,0 do 3,8 % hmotn.

23. Film podle naroku 13, kde pomér frakce XCS v polypropylenu majici molekularni hmotnost
vice nez 50000 g/mol nepfedstavuje vice nez 15 % hmotn., vvhodné nepfedstavuje vice nez 5 %

hmotn.

24. Film podle naroku 13, kde pomér frakce HS v polypropylenu majici molekularni hmotnost od
1500 do 50 000 g/mol je alespont 70 % hmotn., vyhodné alespon 75 % hmotn.

25. Film podle naroku 13, kde se uvedeny film vyrabi koextrudovanim.
26. Film podle naroku 13, kde uvedenym filmem je biaxialn¢ orientovany film.
27. Pouziti filmu podle které¢hokoli z naroku 13 az 26 k pfipravé produktu.

28. Produkt obsahujici film podle kter¢hokoli z naroku 13 az 26.
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