MUANYAGOK FELDOLGOZASA

Probalkozasok mikroporusos poliolefinhabok
keészitésére

Polietilénbdl hazankban is gyartanak zart cellas, rugalmas habokat, de a polipropilén
kis 6mledékszilardsaga miatt nem tartozik a konnyen habosithaté polimerek kozé. Nyilt
cellas habokat pedig leginkabb csak poliuretanbol készitenek. A poliolefinek alkalmazasi
teriileteit tovabb szélesitené, ha egyszeri, olcsé és megbizhaté technologiat fejlesztené-
nek ki habositasukra. Egy kanadai kutatécsoport nyilt pérusu PE-LD habok, egy kinai
kutatocsoport pedig zart cellas, mikroporusos PP-habok eldallitasaval probalkozott.

Targyszavak: milanyaghabok,; habositds; technologia;, PE-LD; PE-HD, PS; PP;
tulajdonsagok.

PE-LD alapu nyilt porusu mikrocellas hablemezek extrudalasa

Nyilt pérusu habokat elsdsorban kisebb vagy nagyobb mértékben térhalositott
poliuretanbol készitenek; hoére lagyuld mlianyagbol gyartott nyilt pérusu habra alig van
példa. Ilyen habokra pedig nagy igény volna sziirOként, szeparatorlemezként, hangszi-
getelOként stb. A Torontoi Egyetem (Kanada) kutatocsoportjanak sikeriilt kis stir(isé-
gli polietilén (PE-LD) és polisztirol (PS) keverékébdl szén-dioxid vagy butdn hajtod-
anyaggal és kevés térhalositd szer hozzaadéasaval olyan 0,457 mm atmérdjii zsinort
extrudalni, amelyben a nyitott porusok részaranya 99% volt. Egy ujabb munkafizisban
sik lemezek extrudalasara is kiprobaltak a korabban alkalmazott technikakat.

A zsindr extrudalasakor o6tféle eljardst alkalmaztak:

— az elso eljarasban a magas hOmeérsékleten végzett térhalositas révén a poli-
mermatrixban kemény ¢€s lagy részek képzddtek, amelyek egyenetleniil keve-
redtek és ezaltal szerkezeti inhomogenitast hoztak 1étre. A habositoszer hatasa-
ra a lagy részekben novekedd celldk fala elvékonyodott, atszakadt, és Ossze-
fliggd porusrendszer alakult ki. A kemény részek celldi nem voltak képesek
hasonlo tagulasra; ezek adtak a hab vazszerkezetét;

— a masodik eljarasban a PE-LD-hez kevés (pl. 10%) keményebb polimert —
PS-t — kevertek. A két fazis kozotti gyenge kotddés €s a két polimer eltérd de-
formalhatosaga miatt a PS-részecskéknél osszenyiltak a porusok;

— a harmadik eljarasban az n-butdnt masodlagos habositdszerként adagoltdk,
amely lagyitoként hatott a nem térhalositott részekre, ezaltal gyengitette azo-
kat és segitette a porusok Osszenyildsat;

— a negyedik eljarasban a cellastirliség novelésével (a gocképzddés gyorsitasa-
val: a nyomascsokkenés sebessége, a gocképzd vagy a habositdszer tipusa, ill.
mennyisége révén) vekonyitottak a cellafalakat;



— az otodik eljarasban a celldk felfivasanak aradnyaval (tobb gazzal, magasabb

hémérséklettel) érték el a lagy fala celldk felszakadasat.

A kiilonbozo eljarasok kombindldasaval és optimalis homérséklettel érték el a nyilt
porusok 99%-os aranyat. Mivel a hablemez feliiletének és térfogatanak aranya (az
adott kisérleti koriilmények kozott 5,7-szer) nagyobb, mint a zsindré, habositaskor
tobb gaz tavozik el beldle, amit az extrudéalaskor figyelembe kellett venni. A sik habok
extrudalasahoz hatféle gylrii alaki szerszamot hasznaltak; sik habot a henger alakt
forma felvagasaval kaptak. Az 4 szerszam a kifolyas fel¢ tolcsérszeriien kiszélesedett
(divergald szerszam), a B, E, F szerszambol a polimer egyszerli henger forméjadban
aramlott ki (egyenes szerszamok), a C, D szerszam a kifolyas felé tolcsérszerlien 0sz-
szeszukiilt (konvergald szerszdmok). A hasonld kifolyasu szerszamokat kiilonbozd
résszélességgel készitették el. Az extrudalast 18 mm (3/4”) a&tmérdji keverdesigas la-
boratoriumi extruderrel végezték. A habositdé gazt két helyen tudtdk kozvetleniil az
omledékbe injektalni. A plasztikdld extruder és a gyliri alakil szerszdm kozé a
habositoszer polimerbe oldddasat segitd eszkozt, egy fogaskerékszivattyat és egy
omledék-hdmérsékletet csokkentd és homogenizald hdcseréldt iktattak be.

A felhasznalt polimerek a Nova Chemicals cég termékei voltak (PE-LD:
Novapol LC-0522-A, folyasi szama 4,5 g/10 min, siiriisége 0,922 g/cm’; PS: PS 101,
folyasi szama 2,2 g/10 min, stirisége 1,040 g/cm’). Térhalositoként szerves dikumil-
peroxidot (Varox DCP-40C), gocképzoként 2—-3 pm részecskeméretli talkumot, habo-
sitoszerként CO, gazt és n-butant alkalmaztak. Valamennyi extrudalt keverék azonos
mennyiségli PE-LD-t, PS-t, talkumot €s térhalositot tartalmazott. Valtozo volt a szer-
szdm kiképzése, résszélesége, a habositoszer fajtija és mennyisége. A részleteket €s a
kapott hab vastagsagat az /. tablazat tartalmazza.

1. tablazat
A nyilt porusu PE-LD habok extrudalasanak jellemz6i*

Sor- Szerszam CO, n-butan Habvastagsag
szim tipus hossz, mm rés, mm % (m/m) % (m/m) mm

1 A 2,75 0,04 8 0 0,09-1,1

2 A 2,75 0,04 10 0 0,07-1,2

3 B 2,75 0,04 15 0 0,07-1,2

4 B 2,75 0,04 15 6 0,08-2,3

5 C 2,75 0,14 15 6 0,36-2,8

6 D 2,75 0,10 15 6 0,14-2,7

7 E 0,18 0,04 15 6 0,08-2,2

8 F 1,71 0,04 15 6 0,07-2,45

* Valamennyi keverék %(m/m)-ben 90 PE-LD-t, 10 PS-t, 2 talkumot, 0,4 dikumil-peroxidot tartalma-
zott. A hengerhomérséklet egységesen 125—135 °C, a kifolyasi sebesség 6 g/min volt.
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Az 1.-2. kisérletben 8% CO,-vel a szerszamban 100-140 °C kozott 15,1-22,8
MPa nyomas 1épett fel, 10% CO,-vel 100-140 °C-on 15,7-26,9 MPa. Ilyen koriilmé-
nyek kozott a gaz teljes mennyisége oldddik a polimerdmledékben. A két fazis szétva-
lasa kozvetleniil a szerszambol valo kilépées eldtt indul meg, €s egybeesik a cellagdocok
képzddésével. Ezaltal egységes lesz a cellaszerkezet, és né a cellastriiség. A nyitott
porusok aranya 85, ill. 87%. 15% CO,-vel és B szerszamformaval 30,2-33,1 MPa
nyomas lépett fel, és itt mar 96%-os nyitott porusaranyt meértek. Ha a CO, mellett bu-
tan hajtogazt is adagoltak (4. kisérlet), 99%-ra nétt a nyilt porusok részardnya. A rés-
sz¢lesség novelése (5-6. kisérlet) 96, ill. 97,6%-ra mérsékelte, a szerszdm hosszanak
novelése ismét ndvelte a nyilt porusokat. A kutatok igazoltak, hogy optimalis koriilmeé-
nyek kozott lehetséges PE-LD-b61 10" cella/em’ cellastiriiségii, 99%-ban nyilt porusii
mikrocellas habot extrudalni.

Mikrocellas habok PE/PP keverékekbol

A sokoldalu, széles korben nagy mennyiségben felhasznalt polipropilén felhasz-
naldsa tovabb novekedhetne, ha mikrocellds valtozatat is tudndk gyartani. A PP krista-
lyos szerkezete €s kis omledékszilardsaga miatt viszont nem konnyen habosithato.
Vannak azonban mar kezdeti sikerek. Az Amoco cég kis €s nagy viszkozitasi PP ke-
verékébdl pl. 0,2 g/em” siirliségii habot gyartott. A Sumitomo Chemical kristalyos és
nem kristalyos PP, tovabba PE-LD keverékét habositotta. Egy kutatécsoport PE-HD-t
kevert PP-hez, és ennek hatasara csokkent a PP kristalyossaga, novekedett a keverék-
ben a CO, oldhatosdga, a keverékbdl sikeriilt mikropdérusos terméket gyartani. A po-
rustérfogatot a PE-HD folyasi szama befolyasolta: nagyobb MFI értek nagyobb porus-
térfogatot adott. A PE hozzaadasa nem csak a kristalyossagot mérsékelte, hanem az
omledékszilardsagot is novelte; kis Omledékszilardsag mellett ugyanis a novekedd po-
rusok dsszeomlanak.

A Dél-kinai Miiszaki Egyetem (Guanzhou) kutatocsoportja PE-HD-bdl, ill. PE-
LD-bdl és PP homo-, ill. kopolimerbdl (hPP, cPP) készitett keverékeket, vizsgalta az
Osszetevo polimerek keveréken beliili olvadaspontjat és kristalyossagi fokat, tovabba a
kever¢kek omledékszilardsagat. Valamennyi polimer kinai gyartmany volt. Folyasi
szamuk g/10 min-ben: hPP 0,88, cPP 0,533, PE-HD 0,9, PE-LD 1,75.

A habositashoz egy olyan eszkdzt készitettek, amely valamennyire szimulélta az
extrudalast. Ez szuperkritikus CO, adagolédsara alkalmas injektorbol (max. 25 MPa
nyomads, 15 literes térfogat), dugattyus szerszamiiregbdl, a dugattyut forgatd rotorbol
¢és a rotort tengelyiranyban mozgatasra képes elektromagneses szerkezetbdl épiilt fel.
Ezekkel allandé és dinamikus nyirast tudtak kifejteni. A habositdshoz gytirti alaku
format készitettek a keverékekbdl, amelyet a dugattyara helyeztek, majd 180 °C-ra
felmelegitették. Az egyensulyr hdmérséklet kialakuldsa utan a rotor 65/min fordulat-
szdmu porgetése mellett a szerszamtérbe vezették a szuperkritikus CO,-t (jelen kisérle-
tekben tengelyirdnyt mozgatast nem alkalmaztak). A rotort 5 percig forgattak, ezalatt
a CO, bediffundalt és oldddott a polimerben, majd lehlitotték a felhabosodott gytirtit.
A hiités idétartama minden esetben azonos volt. A habok szerkezetét folyékony nitro-
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génben lehlitott €s eltort darabok torési feliiletén pasztazé elektronmikroszkoppal vizs-

galtak.

Az [-3. abran lathatd, hogy a PE/PP keverékek PP frakciojanak olvadéaspontja a
PE mennyiségének novekedéseével eloszor kicsi ndtt, majd csokkenni kezdett, a krista-
lyossagi fok éppen ellenkezdleg valtozott. A fordulopont minden esetben 30% PE ada-
golasakor jelentkezett; ebben a keverékben volt a PP fazis olvadaspontja a legmaga-
sabb, a kristalyossagi fok a legkisebb. A keverékek omledekszilardsaga (4. dbra) a PE
részaranyanak emelésével eldszor nodtt, 30%-nal tobb PE hatasara csokkent. A PE-LD
hozzakeverése javitotta legjobban az dmledékszilardsadgot; a PE-HD-vel készitett ke-
verékek koziil a cPP-vel készitettek jobb eredményt adtak, mint a hPP alapuak.
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1. abra

A PE-HD/hPP keverékek kom-
ponenseinek olvadaspontja és
kristalyossagi foka az dsszetétel
fliggvényében

2. abra

A PE-HD/cPP keverékek kom-
ponenseinek olvadaspontja és
kristalyossagi foka az dsszetétel
fliggvényében

Az elektronmikroszkopos felvételeken lathatd mikroporusos szerkezetet erdsen
befolyasolta a kristalyossagi fok €és az dmledékszilardsag. A kevésbé kristdlyos és na-
gyvobb omledékszilardsdagu keverékekbol egyenletesebb cellaszerkezetii habokat kap-
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tak. A legkisebb és legegyenletesebb porusokat a 30% PE-t tartalmazo keverékekbol
lehetett késziteni; ennél tobb PE hatasara durvabb és nem azonos méretli porusokat
kaptak. A habositds optimalis hdmérséklete a PP olvaddsi hdmérséklete alatt 10—16
°C-nal volt. A nagyobb oOmledékszilardsagti keverékeket szélesebb homeérseklet-
tartomanyban lehetett habositani.
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