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Hoechst Aktiengesellschaft, D-6230 Frankfurt/Main 80,

Lansi-Saksa

Pehmitinpitoisia polyvinyylialkoholirakeita ja niiden valmistus-
menetelmd - Mjukningsmedelshaltiga polyvinylakoholkorn och f6r-

farande f&r deras framstdllning

On tunnettua, ettd polyvinyylialkoholia (PVAL) ei termoplas-
tista tietd voida ilman muuta muovata, koska se hajoaa termisesti
jO pehmenemisldmpdtilan alapuolella. Lampdmuovausta varten on sen-
tdhden tarpeen, ettd PVAL:n pehmenemisaluetta alennetaan; tama
tapahtuu tavallisesti sekoittamalla mukaan pehmittimid.

Kaupallinen PVAL on useimmiten jauheena. Pehmittimien homo-—
geeninen sekoittaminen tdllaiseen tuotteeseen vaikeutuu sen joh-
dosta, ettd PVAL-hiukkanen kokonsa mukaan ottaa vastaan erilaisia
madrid pehmitintd. Pehmitinpitoisen PVAL:n l&mpdmuovaaminen joh-
taa sentdhden helposti muotokappaleisiin, joissa pehmitin on ja-
kautunut epdhomogeenisesti, mikid vaikuttaa haitallisesti muoto-
kappaleen ominaisuuksiin.

Pehmitinpitoisen polyvinyylialkoholin valmistus on samoin
ennestddn tunnettu (vrt. esim. saksalainen hakemusjulkaisu
23 02 871 = brittildinen patentti 14 10 744). T&ssd tunnetussa



menetelmdssd pddstddn PVAL:n ja pehmittimen toivottuun hyvdin

perusteelliseen sekoittumiseen siten, ettd metanoclilla paisutettu
PVAL sekoitetaan pehmittimen kanssa ja metanoli senjidlkeen poiste-
taan. Tdssd kidytettyjen PVAL-rakeiden raekoosta ei kuitenkaan ole
annettu tietoja. Tdl11d tunnetulla menetelmdlld on se haitta, ettd
pehmittimen mukaansekoittamista varten tarvitaan metanolikosteata
PVAL; kaupallisia kuivia PVAL-rakeita siind ei voida kdyttaa.

Keksinndn tehtdvidnd on valmistaa PVAL-rakeita, jotka oli-
givat vierivid ja pehmitinpitoisuutensa perusteella lampoOmuovat-
tavia, jolloin PVAL-osaset olisivat koeoltaan mahdollisimman yhte-
ndisid ja mahdollisimman karkearakeisia ja pehmitin PVAL-osasissa
0lisi mahdollisimman homogeenisesti jakautunut.

Niinpd keksinndn kohteena on la&mpdmuovautuvia, vapaasti
valuvia, takertumattomia polyvinyylialkoholi-rakeita, jotka k&-
sittdvdt vdhintddn 70 paino-% osasia, joiden lé&pimitta on vidliltd
0,8-4 mm, ja joissa on homogeenisesti jakautuneena . pehmitin ja
mahdollisesti hienojakoinen, veteen liukeneva tai dispergoituva,
suurmolekyylinen orgaaninen yhdiste.

Keksinndén mukaisille polyvinyylialkoholi~rakeille on ‘tun-
nusomaista, ettd ne on valmistettu voimakkaasti ja homogeenisesti
sekoittamalla - jolloin tdssd on mahdollisesti 1-15 paino-osaa
hienojakoista, veteen liukenevaa tai dispergoituvaa, suurmolekyy-
listd orgaanista yhdistettd, joka koostuu lédpimitaltaan 300 jam:n
osasista - 100 paino-osaa kuivia polyvinyylialkoholi-rakeita,
jotka kédsittdvdt vdhintddn 70 paino-% osasia, joiden ldpimitta
on v&aliltd 0,4~4 mm, 5-50 paino-osan kanssa pehmitintd, 2-40 pai-
no-% vettd ldsndollessa (laskettuna polyvinyylialkoholista),
jolloin seoksen lémpétila sekoitusprosessin aikana nostetaan kor-
keintaan 140°C:een ja jédlleen lasketaan 40—7OOC:seen, jolloin
polyvinyylialkoholi-osaset paisuvat ja agglomeroituvat ohimene-
vadsti.

Keksint& koskee myos polyvinyylialkoholi-rakeiden valmis-—
tusta, jolloin valmistusmenetelmdlle on tunnusomaista, ettd 100
paino~osaa kuivia polyvinyylialkoholi-rakeita, jotka k&dsittdvit
vdhintdédn 70 paino-% osasia, joiden l#pimitta on vdliltid 0,4-4 mm,
voimakkaasti ja homogeenisesti sekoitetaan 5-50 paino-osan kanssa



pehmitintd - jolloin ldsnd on mahdollisesti 1-15 paino-osaa hie-
nojakoista, veteen liukenevaa tail dispergoituvaa, suurmolekyy-
listd, orgaanista yhdistettd, joka koostuu ldpimitaltaan enintddn
300 pm:n osasista = 2-40 paino-%:n vettd ldsndollessa (laskettu-
na polyvinyylialkoholista), ja seoksen ldmpotila sekoitusproses-—
sin aikan nostetaan korkeintaan 140°C:seen ja jdlleen lasketaan
40—7OOC:seen, jolloin polyvinyylialkoholiosaset paisuvat ja agglo-
meroituvat ohimenevidsti.

Keksinntdn mukaisesti kdytetty PVAL valmistetaan tunnetulla
tavalla saippuoimalla, edullisesti alkoholyysid kdyttden, poly-
vinyyliestereitd, edullisesti polyvinyyliasetaattia (vrt. esim.
saksalainen patentti 17 20 709 = brittildinen patentti 11 68 757).
PVAL:n 4 paino-%:sen vesipitoisen liucksen viskositeetti on
4-70 mPa-s, edullisesti 10-60 mPa-s (mitattuna 20°C:n lampdtilas=-
sa). PVAL:n esteriluku on alueella 10-250 mg KOH/g, edullisesti
20~-200 mg KOH/g.

Keksinnon péddasiallisena tunnusmerkkind on PVAL-rakeiden
kdyttd, joka koostuu vallitsevasti tietyn suuruusluokan osasista,
ldhtdaineena halutun pehmitinpitoisen tuotteen valmistamiseksi.
Vdhintddn 70 paino-%:n,edullisesti vdhintd&dn 90 paino-%:n 18htd-
PVAL-rakeista tulee koostua osasista, joiden ldpimitta on vdlil-
td 0,4-4 mm, edullisesti vdliltd 0,6-3 mm. Enintdin 40, edulli-
sesti enintddn 10 paino-% l&htdaineen loppuosasta koostuu pdi-
asiallisesti osasista, joilla on pienempi l&pimitta. T&mid ei
kuitenkaan ole haitallista, koska ndmd hienorakeiset osaset se-
koitettaessa pehmittimen kanssa miltei tdydellisesti agglomeroi-
tuvat karkearakeisiksi osasiksi. Lopputuotteena saadut PVAL-
rakeet ovat lamp&muovautuvia, takertumattomia ja hyvin vierivii;
ne kidsittdvit piddasiallisesti, ts. vihint#in 70 rpaino-%, edul-
lisesti v&dhintd&n 90 paino-% osasia, joiden l&pimitta on vdlil-
td 0,8-4 mm, edullisesti v&liltd 1-3,5 mm.

Keksinndén toisena tunnusmerkkinid on pehmittimen sekoitta-
minen mukaan kuiviin PVAL-rakeisiin veden ldsndollessa, jolloin
kdytetty vesimdidrd ei normaaliolosuhteissa riittd liuvottamaan

kulloinkin k&ytettyd PVAL:ia. Kiytetyn PVAL:n luonteen mukaan



vesimdird on 2-40, edullisesti 4-30 paino-% (laskettuna polyvi-
nyylialkoholista). Sekoitusprosessin pddttymisen jdlkeen vield
ldsndolevan veden poistaminen ei ole tarpeen.

Pehmittimeksi sopivat ennenkaikkea moniarvoiset alifaatti-
set alkoholit, joiden kiehumispisteet ovat 250°C:n yldpuolella,
erityisesti 2-6-arvoiset alkanolit, Jjoissa on 2-6 hiiliatomia;
edullisesti kdytetddn kaksi- tai kolmiarvoisia alkanoleja. Esi-~
merkkeind mainittakoon etyleeniglykoli, glyseroli, trimetylolo-
propaani, neopentyyliglykoli ja sorbitoli. Yhden ainoan pehmitti-
men asemesta voidaan kdyttdd myO08 eri pehmittimien seosta. Kdy-
tettdvdn pehmittimen m&d8r4 on valiltd 5-50, edullisesti vdliltd
10-30 paino-% (laskettuna polyvinyylialkoholista). Suuri merkitys
keksinndn menetelmdssd on ldmpdtilan sd8d6l11d sekoitusvaiheen "ai-
kana. Seoksen ldmpotilaa tdytyy s8dtdd niin, ettd ldhtdaineena
kdytetyt PVAL-osaset paisuvat ja agglomeroituvat ohimenevdasti.
Tdtd tarkoitusta varten nostetaan seoksen ld@mpdtilaa, ldhtien huo-
neen lampdtilasta, jatkuvasti ensin maksimiin ja alennetaan sit-
ten takaisin, jolloin l8mpétilan nousun aikana muodostuu heikkoja
PVAL~agglomeraatteja, jotka lampdtilamaksimin saavuttamisen jdl-
keen helposti jdlleen hajoavat. Limpdtilamaksimiei ylitd 140°¢ ja
on edullisesti valilld 100-130°C; jddhdytysvaiheessa alennetaan
lampttila 40-70°C:seen ja edullisesti 35-60°C:seen. Limpdtilan
nostaminen ja ldmpdtilan alentaminen suoritetaan edullisesti suu-
rinpiirtein yhtd pitkind ajanjaksoina.

Keksinndn erddlle suoritusmuodolle on ominaista, ettd po-
lyvinyylialkoholi-rakeiden sekoittaminen pehmittimen kanssa suo-
ritetaan 1-15, edullisesti 2=-12 paino-osan (laskettuna 100 osaa
kohti polyvinyylialkoholi=-rakeita) hienojakoista veteen liukene-
vaa tail dispergoituvaa, suurmolekyylistd orgaanista yhdistettd
ldsndollessa. Suurmolekyylisenyhdisteen hiukkasldmpOmitta on
yleensd enintddn 300 jam , ja edullisesti se on v&alilld 0,1-300 um.
Suurmolekyylisen yhdisteen keskimddrdinen polymeroitumisaste
(painokeskimddra ﬁw) on vdahintadn 200 ja edullisesti se on valil-
td 300-5000.

Suurmolekyylinen yhdiste voi olla luonnollista alkuperdd

tai se voi olla synteettisesti valmistettu. Sopivia ovat esimerkiksi



tdrkkelykset ja tdrkkelysjohdannaiset, selluloosajohdannaiset ku-
ten metyyliselluloosa ja karboksihydroksiselluloosa, kaseiini ja
gelatiinit sekd erityisesti vinyylipolymeerit. Vinyylipolymeereiksi
sopivat ennenkaikkea itse polyvinyylialkoholi ja sen johdannaiset,
erityisesti polyvinyyliesterit, kuten poly(vinyyliasetaatti) ja
poly (vinyylipropionaatti), polyvinyyliasetaalit, kuten poly (vinyy-
liformaali) ja poly(vinyylibutyraali). KayttSkelpoisia ovat my0Os
eri vinyyliyhdisteiden kopolymeerit, edullisesti vinyyliasetaatin
kopolymeerit etyleenin, maleiinihappodiestereiden, fumaarihappodi-
estereiden, akryylihappoestereiden, metakryylihappoestereiden tai
akryylinitriilin kanssa, jolloin edellid mainittujen estereiden al-
koholikomponentti edullisesti sis&ltdd 2-8 hiiliatomia.
Suurmolekyylistd yhdistettd kdytetddn yleensd jauhemuodossa;
jauhe saadaan edullisesti suihkukuivaamalla vastaava liuos tai dis-
persio. Jauheosasten ldpimitta on tarkoituksenmukaisesti lO-BOO/um,
edullisesti 20—200/um. Keksinndén mukaisen menetelmin erdidssd eri-
tyisen edullisessa suoritusmuodossa kdytetddn suurmolekyylistd yh-
distettd vesipitoisen dispersion muodossa. Tdlldin dispergoidun
suurmolekyylisen yhdisteen hiukkasldpimitta on edullisesti vAliltad
0,1 - lO/um ja erityisen edulligesti vdliltd 0,2 - B/um.
Suurmolekyylinen yhdiste lisdtddn PVAL-rakeisiin edullises-
ti ennen pehmittimen ligsd&mistd; mutta se voidaan lisdtd myds sa=-
manaikaisesti tal sekoitettuna pehmittimen kanssa PVAL-rakeisiin.
Koko sekoitusprosesgsia varten tarvitaan seoskomponenttien
kulloisenkin lajin ja md&rdn sekd sekoituslaitteen lajin mukaan ai-
ka 10 minuutista 3 tuntiin. Ruivien PVAL-osasten sekoittamisen ai-
kana nestemiisen pehmitin/vesi-seoksen kanssa paisuvat osaset, min=-
k& vaikutuksesta pehmittimen diffuusio osasen sisdin helpottuu.
Pehmittimen tulee jakautua mahdollisimman homogeenisesti
PVAL-osasiin. Tdhdn pddstddn siten, ettd kdytetddn sellaisia sekoi-
tuslaitteita, Jjotka takaavat seoskomponenttien voimakkaan ja pysy-
vdn perusteellisen sekoittumisen. Erityisen sopivia sekoituslait-
teita ovat pakkosekoittimet, joissa on pystysuora tai vaakasuora
sekoittaja, sekd kiertosekoittimet. Sekoituslaitteet on tarkoituk-
senmukaisesti varustettu kuumennus- ja jidhdytyslaitteella. Edelld
mainittu ldmpdtilan nostaminen tapahtuu sekoituslaitteen lajin

mukaan kitkaldmm®lld tai vaippakuumennuksella,



Keksinn®n mukainen menetelmd voidaan toteuttaa myds Jjatku-
vana, esim. vaakasuorissa reaktioputkissa, joissa on siipisekoitin
tal kierukka, sekd jatkuvatoimisissa vaivaimissa, jolloin namid ovat
varustetut tarvittavilla kuumennus- ja Jj&3dhdytysvydhykkeillad,

Apuaineita, jotka helpottavat PVAL-rakeiden ldmp&muovausta,
voidaan samoin sekoittaa mukaan rakeisiin. Kysymykseen tulevat
ennenkaikkea liukuaineet, esim. steariinihappo, vahat, polyety-
leeniglykolit, joiden molekyylipainot ovat vdliltd 400-20000, hie-
nojakoinen piihappo ja maa-alkalistearaatit, edullisesti kalsium-
stearaatti, sekd lampdstabilisaattorit ja viriaineet., Tidllaisten
apuaineiden mddrd on yhteensd enintdin 3 paino-%, edullisesti
0,04-1,0 paino-% (laskettuna polyvinyylialkoholista).

Keksinndn mukaisia PVAL-rakeita voidaan vaikeuksitta ldmpd-
muovata, esim. puristamalla, ruiskuvalamalla ja suulakepuristamalla,
Ne sopivat minkd tahansa muotokappaleiden, esim.levyjen, putkien,
profiilien, kuitujen ja erityisesti kalvojen valmistukseen.

Keksinndén mukaisten PVAL-rakeiden hyvd muovattavuus johtuu
ennenkaikkea siitd, ettd sekoittamalla ldhtdaine pehmentimen kans-
sa hienojakoisen suurmolekyylisen orgaanisen yhdisteen l3sniollessa
saavutetaan PVAL-osasten lisdtasocittuminen. Tdm&é vaikutuksesta hel-~
pottuu pehmennettyjen PVAL-rakeiden plastisoituminen l&mpdmuovauk-
sessa oleellisesti. Lisdksi monilla suurmolekyylisilld yhdisteilld
vield on selvd liuvkuainevaikutus,

Keksintdd valaistaan ldhemmin seuraavin esimerkein.

Kuvio 1 esittdd menetelmin ldmpdtilan kulkua esimerkkien
1,2 ja 3 mukaisesti.

Ruviot 2-5 havainnollistavat keksinndn mukaisen menetelmin
tehon, nimittdin PVAL-rakeiden hiukkaskokojen karkenemisen ja ta-
soittumisen. Kuvioissa 2-5 esitetddn seula-analyysilld middritetyt
kulloistenkin ldhtdaineiden (kdyrd 1) ja lopputuotteen (kdyri 2)
raekokojakautumat. Hiukkasl&dpimitta (mm) on abskissalla ja ordinaa-
talla on seulaldpdisy (%). T&118in on k&dyrien kaltevuus mitta
PVAL-osasten yhtendisyydelle.

Esimerkki 1

35 1:n pakkosekoittimeen (valmistaja: Fa.Papenmeier, Detmold)
pannaan 6 kg kaupallista rakeistettua PVAL, jonka hiukkaslipimitta
on vdliltd 0,6 - 3 mm, jonka esteriluku on 140 mg KOH/g ja jonka



4-%:sen vesipitoisen liuoksen viskositeetti on 18 mPa's. T&hédn
annokseen lisdtddn sekoittaen huoneen ldmpdtilassa 1 minuutin ai-
kana seos, jossa on 750 g glyserolia ja 240 g vettd, sekoitusnopeu-
den ollessa 1200 r/min, N. 4 minuutin kuluttua alkavat PVAL-osaset
agglomeroitua ja n. 17 minuutin kuluttua hajoavat agglomeraatit
takaisin. Sekocittamisen aikana nousee l&mpdtila 15 minuutin sisallad
105°C:seen ja se alennetaan vaippajddhdytykselld ja alentamalla
gsekoitugnopeus 600 r/min.:iin 10 minuutissa 50°C:seen (l&mpdtilan
kulku: vrt. kuva 1, kdyrd a). Sitten pehmitinpitoiset PVAL-rakeet
lasketaan pois. Ne k&sittdvdt osasia, joiden ldpimitat ovat valil-
td l-4 mm ja ovat hyvin vierivid. Rakeet voidaan yksiruuvisella
suulakepuristimella muovata moitteettomaksi puhalluskalvoksi, jonka
paksuus on.30/um_

T&midn esimerkin toistaminen 160 1:n pakkosekoittimessa
el anna poikkeavia tuloksia.

Esimerkki 2

Esimerkki 1 toistetaan seuraavin poikkeamin: 1dht0-PVAL-csas-
ten ldpimitta on vdliltd 0,6 - 2,5 mm ja PVAL:n esteriluku on
90 mg KOH/g; 4-%:sen vesipitoisen liuoksen viskositeetti on
30 mPa's. Glyserolimddrd  on 1050 g ja vesimddrid 300 g. N, 3 mi-
nuutin kuluttua alkavat PVAL-osaset agglomeroitua ja n. 16 minuu-
tin kuluttua hajoavat agglomeraatit takaisin.Ldmpdtila nousee se-
koitusprosessin aikana 105°C:seen (limpdtilan kulku: vrt. kuva 1,
kdyrd b) . Pehmitinpitoiset PVAL-rakeet koostuvat osasista vdliltd
0,9 - 3,5 mm. Ne voidaan kuten esimerkissd 1 muovata moitteetto-
maksi puhalluskalvoksi.

Esimerkki 3

Esimerkki 1l toistetaan seuraavin poikkeamin: PVAL-osasten
ldpimitta on vdliltd 0,5 - 2,5 mm ja PVAL:n esteriluku on 20 mg
KOH/g; 4-%:sen vesipitoisen liuoksen viskositeetti on 20 mPa’s.
Glyserolimddrd on 1500 g ja vesimdidrd 900 g. Lisdksi lis&t#&n
panokseen vield 3 g kalsiumstearaattia. N. 6 minuutin kuluttua alka-
vat PVAL-osaset agglomeroitua ja n. 16 minuutin kuluttua hajoavat
agglomeraatit takaisin. Lampdtila nousee sekoitusprosessin aikana
8OOC:seen ja nostetaan lisdkuumennuksella llOOC:seen (lémpdtilan

kulku: vrt. kuva 1, kdyrd c). Pehmitinpitoiset PVAL-rakeet koostu-



vat kooltaan 0,9 - 3,3 mm:n osasista. Ne voidaan kuten esimerkissd 1
suulakepuristaa moitteettomaksi puhalluskalvoksi.

Esimerkki 4

5 1:n sekoittimeen, jossa on kiertosekoituslaite, pannaan
1 kg esimerkissd 1 kdytettyjd PVAL-rakeita ja sekoitetaan esimerkin
1 olosuhteissa liuoksen kanssa, jossa on 100 g trimetylolipropaania
ja 2 g polyetyleeniglykolia (molekyylipaino 1500) 30 g:ssa vettd.
Kuumentaminen tapahtuu tdssd vaippakuumennuksella. Ladmpdtilan kul-
ku on yhtdpitdvd esimerkin 1 mukaisen lampotilan kulun kanssa. Saa-
dut pehmitinpitoiset PVAL-rakeet vastaavat esimerkin 1 mukaisesti
valmistettuja.

Esimerkkil 5

Esimerkissa 1 kdytettyyn sekoituslaitteeseen pannaan seos,

jossa on 6,0 kg kaupallisia PVAL~rakeita (esteriluku: 90 mg KOH/g;

4 paino-%:sen vesipitoigsen liuoksen viskositeetti: 30 mPa‘s;hiukkas-
l&pimitta: 0,5 - 3 mm) ja 0,3 kg polyvinyyliasetaattijauhetta
(keskimddrdinen polymeroitumisaste: 1500; hiukkaslidpimitta:
20-200/um). Td&hidn annokseen lisidtd8n sekoittaen (1200 r/min) huo-
neen l&dmpdtilassa seos, jossa on 1,2 kg glyserolia dJa 0,3 kg
vettd. N. 3 minuutin kuluttua alkavat PVAL-osaset agglomeroitua ja
n. 16 minuutin kuluttua hajoavat agglomeraatit takaisin.Sekoitus-
prosessin aikana nousee ldmpdtila 15 minuutin aikana 105°C:seen

ja se alennetaan vaippajddhdytykselld ja alentamalla sekoitusno-
peus 600 r/min:iin 10 minuutissa 50°C:seen. Sitten lasketaan pehmi -
tinpitoiset PVAL~rakeet pois. Ne koostuvat osasista, joiden ldpimi-
tat ovat vdliltd 1,2-3,7 mm ja ne ovat hyvin vierivii ja takertu-
mattomia. Lihtoaineen (k&dyrd 1) ja lopputuotteen (kdyrd 2) raekoko-
jakautuma on esitetty kuviossa 2.

Esimerkki 6

Esimerkissd 1 kdytettyyn sekoituslaitteeseen pannaan 6,0 kg
kaupallisia PVAL-rakeita (esteriluku: 20 mg KOH/g; 4 paino-%:sen
vesipitoisen liuoksen viskositeetti: 20 mPa‘s; hiukkaskoko: 0,6-
2,5 mm) . Tdhdn annokseen lis#tdin sekoittaen (1200 r/min) huoneen
ldmpbtilassa seos, jossa on 1,05 kg glyserolia, 0,3 kg vettid ja
1,2 kg 50 paino-%:sta vesipitoista polyvinyyliasetaatti-disper-
siota (keskimdédrdinen polymeroitumisaste: 1500; hiukkasl&pimitta:
O,6—6,0/um). N. 3 minuutin kuluttua alkavat PVAL-osaset agglome-
roitua ja n. 16 minuutin kuluttua hajoavat agglomeraatit takaisin.

Sekoitusprosessin aikana nousee ldmpdtila 10 minuutissa 110°C:secen



ja se alennetaan sitten vaippajédihdytyksell&dja alentamalla sekoi-
tusnopeus 600 r/min:iin 15 minuutissa SOOC:seen. Sitten pehmitin-
pitoiset PVAL-rakeet lasketaan pois. Ne koostuvat osasista, joiden
lipimitat ovat vdliltd 0,45 - 4,0 mm, ja ovat hyvin vierivid ja
takertumattomia. Lihtdaineen (kdyrd 1)ja lopputuotteen (kdyrd 2)
raekokojakautuma on esitetty kuviossa 3.

Egimerkki 7

Esimerkissd 1 kdytettyyn sekoituslaitteeseen pannaan seos,
jossa on 6,0 kg kaupallisia PVAL-rakeita (esteriluku: 140 mg KOH/g;

4 paino-%:sen vesipitoisen liuoksen viskositeetti: 18 mPa’s; hiuk-
kasldpimitta: 0,4 - 4,0 mm) ja 0,15 kg polyvinyylibutyraali-jau-
hetta (keskimddrdinen polymeroitumisaste: 1600; hiukkasldpimitta:
lOO—ZOO/um). Tdhdn annokseen lisdtd&n sekoittaen (1200 r/min.)
huoneen l&mpdtilassa seos, jossa on 0,75 kg glyserolia ja 0,24 kg
vettd., N. 3 minuutin kuluttua alkavat PVAL-osaset agglomeroitua ja
n, 16 minuutin kuluttua hajoavat agglomeraatit takaisin. Sekoitus-
prosessin aikana nousee ladmpdtila 15 minuutissa 105°C:seen ja se
alennetaan vaippajddhdytyksellid ja alentamalla sekoitusnopeus
600 r/min:iin 10 minuutissa 50°C:seen. Sitten pehmitinpitoiset PVAL-
rakeet lasketaan pois. Ne koostuvat osasista, joiden ldpimitat ovat
vdliltdi 0,9 - 4,0 mm ja ovat hyvin vierivid ja takertumattomia.
Lihtbaineiden (kdyrd 1) ja lopputuotteen (kdyrd 2) raekokojakautu-
ma on esitetty kuviossa 4.

Esimerkki 8

Esimerkissd 1 kdytettyyn sekoituslaitteeseen pannaan 6,0 kg

kaupallisia PVAL-rakeita (esteriluku: 140 mg KOH/g; 4 paino -%:sen
vesipitoisen liuoksen viskositeetti: 18 mPa’s; hiukkasld3pimitta:
0,4~4,0 mm) . Tdhdn annokseen pannaan sekoittaen (1200 r/min.)
huoneen ldmpdtilassa seos, jossa on 0,75 kg glyserolia, 0,3 kg vet-
td ja 0,12 kg 50 paino-%:sta vesipitoista vinyyliasetaatti/dibu-
tyylimaleinaatti-kopolymeeri-dispersiota (monomeerisuhde: 50:50;
keskim&drédinen polymeroitumisaste: 1200; hiukkasldpimitta: 0,6 -
6,0/um ). N. 3 minuutin kuluttua alkavat PVAL-osaset agglomeroitua

ja n. 16 minuutin kuluttua agglomeraatit hajoavat takaisin. Sekoi-
tusprosessin aikana nousee lédmpdtila 13 minuutin aikana 110°C:seen

ja se alennetaan vaippajddhdytykselld ja alentamalla sekoitus-
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nopeus 600 r/min:iin 12 minuutissa 50°C:seen. Sitten pehmitinpitoi-
set PVAL-rakeet lasketaan pois. Ne koostuvat osasista, joiden
ldpimitat ovat vdliltd 1,0 - 4,0 mm, ja ovat hyvin vierivia ja
takertumattomia. Lahtbaineen (kdyrd 1) ja lopputuotteen (kdyra 2)

raekokojakautuma on esitetty kuviossa 5.
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Patenttivaatimukset

1. Lamp&muovautuvia, pehmitinpitoisia, vapaasti valuvia,
takertumattomia polyvinyylialkoholi-rakeita, jotka kdsittavat via-
hintdédn 70 paino-% osasia, jolden ldpimitta on vdliltd 0,8-4 mm,
ja Jjoissa on homogeenisesti jakautuneena pehmitin ja mahdolli-
sesti hienojakoinen, veteen liukeneva tai dispergoituva, suur-
molekyylinen orgaaninen yhdiste, t unn e t u t siitd, ettd
ne on valmistettu voimakkaasti ja homogeenisesti sekoittamalla
- jolloin l&snd on mahdollisesti 1-15 paino-osaa hienojakoista,
veteen liukenevaa tai dispergoituvaa, suurmolekyylistd orgaanista
yhdistettd, joka koostuu ldpimitaltaan enintddn 300 um:n osasis-
ta - 100 paino-osaa kuivia polyvinyylialkoholi-rakeita, jotka k&-
sittdvat vdhintddn 70 paino-% osasia, joiden ldpimitta on vdliltd
0,4-4 mm, 5-50 paino-osan kanssa pehmitintd, 2-40 paino-%:n vettd
ldsndollessa (laskettuna polyvinyylialkoholista), jolloin seoksen
ldmpdtila sekoitusprosessin aikana nostetaan korkeintaan 140°C:seen
ja jdlleen lasketaan 40—7OOC:seen, jolloin polyvinyylialkoholij-
osaset paisuvat ja agglomeroituvat ohimenevidsti.

2. Menetelmd l&mpdmuovattavien, pehmitinpitoisten, vapaas-
ti valuvien, takertumattomien polyvinyylialkoholi-rakeiden val-
mistamiseksi, sekoittamalla polyvinyylialkoholi-rakeita pehmitti-
men kanssa, t unne t tu siitd, ettd 100 paino-osaa kuivia
polyvinyylialkoholi-rakeita, jotka kdsittdvdt vdhintddn 70 paino-%
osasia, Jjoiden ldpimitta on v&aliltd 0,4-4 mm, voimakkaasti ja
homogeenisesti sekoitetaan 5-50 paino-osan kanssa pehmitintd -
jolloin l&snd on mahdollisesti l1=15 paino-osaa hienojakoista,
veteen liukenevaa tai dispergoituvaa, suurmolekyylistd, orgaanis-
ta yhdistettd, joka koostuu ldpimitaltaan enintddn 300 um:n osa-
sista - 2-40 paino-%:n vettd ldsnédollessa (laskettuna polyvinyyli-
alkoholista), ja seoksen ldmpdétila sekoitusprosessin aikana nos-
tetaan korkeintaan 140°C:seen ja jdlleen lasketaan 40-70%C:seen,
jolloin polyvinyylialkoholi-osaset paisuvat ja agglomeroituvat
ohimenevdsti.

3. Patenttivaatimuksen 2 mukainen menetelmd, t unne t =
t u siitd, ettd l&mpdtilan nostamiseen ja laskemiseen sekoitus-

prosessin aikana k&ytetd&n suurinpiirtein yhtd pitkédt ajat.
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Patentkrav

1. Termoplastiskt bearbetbara, mjukningsmedelshaltiga,
fritt rinnande,icke~klibbande polyvinylalkoholkorn, vilka omfattar
minst 70 vikt-% av partiklar med en diameter av 0,8-4 mm och i
vilka ett mjukningsmedel och eventuellt en finfdrdelad, i vatten
16slig eller dispergerbar, hdgmolekyldr organisk férening fére-
ligger homogent fordelad, k & nnetecknade diarav, att
de framstdllts genom intensivt och homogent blandande - eventuellt
i ndrvaro av 1-15 viktdelar av en finfdrdelad, i vatten 18slig eller
dispergerbar, hdgmolekyldr organisk fdrening, som bestdr av par-
tiklar med en diameter av hégst 300 um - av 100 viktdelar torra
polyvinylalkoholkorn, vilka till minst 70 vikt—% bestar av partik-
lar med en diameter av 0,4-4 mm, 5-50 viktdelar av ett mjuknings-
medel i nidrvaro av 2-40 vikt-% vatten (berdknat pad polyvinylalkoho-
len), varvid temperaturen i blandningen under blandningsprocessen
hdjs till hogst 140°C och &ter sénks till 40-70°C, varvid poly-
vinylalkoholpartiklarna svdller och tillf&dlligt agglomererar.

2. Forfarande for framstdllning av termoplastiskt bearbet-
bara, mjukningsmedelhaltiga, fritt rinnande, icke-klibbande poly-
vinylalkoholkorn genom blandande av polyvinylalkoholkorn med ett
mjukningsmedel, k 8 nne t e c knat ddrav, att 100 viktdelar
av torra polyvinylalkoholkorn, vilka till minst 70 vikt-% bestér
av partiklar med en diameter av 0,4-4 mm, blandas intensivt och
homogent med 5-50 viktdelar av ett mjukningsmedel - eventuellt
i n8rvaro av 1-15 viktdelar av en finférdelad, i vatten 18slig
eller dispergerbar, h&gmolekyldr organisk £f&rening, vilken bestér
av partiklar med en diameter av hogst 300 pm - i ndrvaro av 2-40
vikt-% vatten (berdknat pa polyvinylalkoholen), och temperaturen
1 blandningen under blandningsprocessen hdjs till hogst 140°C och
iter sinks till 40-70°C, varvid polyvinylalkoholpartiklarna svdller
och tillfdlligt agglomererar.

3. Forfarande enligt patentkravet 2, K &nneteck -

n a t dirav, att till hdjningen och sidnkningen av temperaturen

under blandningsprocessen anvdnds ungefdr lika langa tidsperioder.
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