(19) (1 DE 600 19172 T3 2008.05.21

Bundesrepublik Deutschland
Deutsches Patent- und Markenamt

12 Ubersetzung der gednderten europaischen Patentschrift

(97) EP 1 313 780 B2 1) Intce: CO8F 255/00(2006.01)
(21) Deutsches Aktenzeichen: 600 19 172.9
(86) PCT-Aktenzeichen: PCT/CA00/00992
(96) Europaisches Aktenzeichen: 00 955 990.7
(87) PCT-Verdffentlichungs-Nr.: WO 2002/018463
(86) PCT-Anmeldetag: 29.08.2000
(87) Veroffentlichungstag

der PCT-Anmeldung: 07.03.2002
(97) Erstverdffentlichung durch das EPA: 28.05.2003
(97) Veroffentlichungstag

der Patenterteilung beim EPA: 30.03.2005
(97) Veroffentlichungstag

des geanderten Patents beim EPA: 16.01.2008
(47) Veroffentlichungstag im Patentblatt: 21.05.2008

(73) Patentinhaber: (84) Benannte Vertragsstaaten:
E.l. DuPont de Nemours and Co., Wilmington, Del., DE, FR, GB, IT
us
(72) Erfinder:
(74) Vertreter: FLARIS, Vicki, Tyler, US; MITCHELL, John, David,
derzeit kein Vertreter bestelit Kingston, CA

(54) Bezeichnung: PROPYLENPROPFPOLYMER MIT HOHEM PROPFUNGSGRAD UND MIT HOHEM SCHMELZ-
FLUSS

Die Ubersetzung ist gemaR Artikel Il § 3 Abs. 1 IntPatUG 1991 vom Patentinhaber eingereicht worden. Sie wurde
vom Deutschen Patent- und Markenamt inhaltlich nicht gepruft.




DE 60019172 T3 2008.05.21

Beschreibung
GEBIET DER ERFINDUNG

[0001] Diese Erfindung bezieht sich auf das Herstellen einer polymeren Zusammensetzung, welche dazu be-
stimmt ist als "Haftvermittler" fir eine gewisse Anzahl von Anwendungen zu funktionieren. Zum Beispiel kann
das Produkt gemaf dieser Erfindung in Wasser dispergiert werden und als eine wassrige Beschichtung auf
Glasfaser aufgetragen werden. Andere Verwendungen erstrecken sich auf die Verbesserung der Farbbarkeit
und der Anstreichbarkeit von thermoplastischen Olefinen (TPO). Das Produkt ist auch sehr wirkungsvoll als
eine funktionalisierte Quelle fir Formulierungen wie sie fir das Verbinden ungleicher Materialien an Polypro-
pylensubstrate verwendet werden.

HINTERGRUND DER ERFINDUNG

[0002] Es gibt zahlreiche Patente Uber das Pfropfen von Maleinsdureanhydrid und anderen Monomeren zu
Polyolefinen. Zum Beispiel lehrt das U.S. Patent No. 4,612,155 von R. A. Zelonka und C. S. Wong das Pfropfen
ungesattigter Monomere auf die Polyolefine in einem Extruder.

[0003] Das U.S. Patent No. 3,862,265 und dessen Ausscheidungspatent No. 4,001,172, beide ausgeliefert
an Steinkamp et al., offenbaren eine Extrusionsreaktion von Polyolefinen mit einem hohen Pfropfungsgrad un-
ter Schmelzfliedigeschwindigkeiten (MFR = melt flow rates), beziiglich derer beansprucht wird, dass sie, wenn
sie bei 230°C gemessen werden, bis zu 1000 dg/min betragen, wohingegen die Polypropylen (PP) aber nur
bis auf 71 dg/min kommen. Der Prozentsatz an Maleinsdureanhydrid, welches an PP gepfropft wird, belduft
sich offensichtlich nur bis auf 0,53 Gew.-%. Diese Patente zeigen, dass der Gebrauch einer speziellen Reak-
tionszone innerhalb eines Extruders so ausgewahlt werden kann, dass ein intensives Mischen von hinzuge-
fugten Reaktanden zu einem Polymer durchgefiihrt wird oder eine Verteilung der hinzugefligten Reaktanden
in einem Polymer bewirkt wird. Dieses Verfahren erlaubt dem Polymer nicht nur, in Bezug auf seine Rheologie
verandert zu werden, sondern es kann auch gleichzeitig durch chemische Hilfsmittel verandert werden.

[0004] Das britische Patent No. 679,562 zeigt eine Pfropfpolymerisation von Polymeren, wenn diese einem
geeigneten mechanischen Mischvorgang durch Filter oder durch Kapillarrohre hindurch bei hohen linearen Ge-
schwindigkeiten unterworfen werden.

[0005] Das U.S. Patent No. 3,177,270 und das U.S. Patent No. 3,177,269 offenbaren jeweils die Herstellung
eines Pfropfpolymers durch Zugabe eines Monomers und eines Initiierungsmittels. Die Produkte werden unter
einem so geringen Grad "durchgeknetet", dass keine Zersetzung stattfindet.

[0006] Das U.S. Patent No. 3,013,003 zeigt, dass die Zersetzung in einem Extruder gesteuert werden kann,
wenn man ein Stabilisierungsmittel verwendet.

[0007] Die oben angegebenen Patente offenbaren nicht die Kunst des Herstellens eines Materials mit einer
SchmelzflieRgeschwindigkeit (MFR) von Gber 500 dg/min in einem Extruder oder eines Materials, welches zu
Pellets verarbeitet werden kann, oder eines in einem hohen Grad gepfropften Materials. Einige der vorherigen
Patente sprechen von gesamten Mengen, nicht von tatsachlich gepfropften Mengen des Monomers in einem
Polyolefinprodukt.

ZUSAMMENFASSUNG DER ERFINDUNG

[0008] GemaR noch einem anderen Aspekt liefert die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung einer Polymer-
zusammensetzung mit einem Polypropylenpfropfpolymer mit einer SchmelzflieRgeschwindigkeit (MFR) von
mindestens 500 dg/min, wenn dieselbe mit Hilfe der ASTM Norm E-1238 (190°C, 2160 g) gemessen wird, und
mit einem Pfropfmonomergehalt von mindestens 1 Gewichtsprozent des funktionalisierten Polypropylens, wo-
bei das Verfahren sich erstreckt auf das Unterbringen des Propylenpolymers, des Maleinsaureanhydrids und
des als Initiierungsmittel dienenden Peroxids in einem Doppelschraubenextruder, auf das Mischen derselben
in dem Extruder, wahrend die flichtigen Bestandteile an die Luft entweichen kénnen, und auf das Extrudieren
des Polymers durch eine Dise in der Form von Strangen und auf das Zerhacken der Strange zu Pellets, wobei
das Polypropylenpolymer ausgewahlt ist aus der Gruppe, bestehend aus Propylencopolymeren mit geringen
Mengen von bis zu 10 Gewichtsprozent Ethylen.
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KURZE BESCHREIBUNG DER ZEICHNUNGEN

[0009] Die Fig. 1 ist eine schematische Ansicht eines reaktiven Extruders, welcher im Rahmen des Verfah-
rens gemaf der Erfindung verwendet wird.

DETAILLIERTE BESCHREIBUNG DER ERFINDUNG
PFROPFUNG VON POLYOLEFIN MIT EINEM PFROPFENDEN MONOMER

[0010] Der Ausdruck "Pfropfpolymer bzw. gepfropftes Polymer" wird hierin verwendet, um ein Polymer zu be-
schreiben, welches aus Copolymeren von Propylen mit kleineren Mengenanteilen von Ethylen von bis zu 10
Gewichtsprozent Ethylen hergestellt wird, so wie dies der Fall ist bei FlieBpresscopolymeren und bei statistisch
ungeordneten Zufallscopolymeren von Propylen.

[0011] Der Ausdruck "Pfropfung eines Monomers" wird hierin verwendet, um mindestens ein Monomer zu be-
schreiben, das ausgewabhlt wird unter ethylenisch ungesattigten Carboxylsduren und ethylenisch ungesattigten
Carboxylsdureanhydriden. Derivate von solchen Sauren sowie Mischungen derselben kdnnen ebenfalls ver-
wendet werden. Beispiele von Sauren und Anhydriden sind Mono-, Di- oder Polycarboxylsauren wie etwa
Acrylsaure, Methacrylsaure, Maleinsaure, Fumarsaure, Itatonsdure, Crotonsaure, Itatonsaureanhydrid, Male-
insaureanhydrid und substituiertes Maleinsdureanhydrid, z.B. Dimethylmaleinsdureanhydrid oder Citrotonic-
saureanhydrid, Nadicsaureanhydrid, Nadicmethylsdureanhydrid und Tetrahydrophthalsdureanhydrid, wobei
das Maleinsaureanhydrid besonders bevorzugt wird. Beispiele von Derivaten der ungesattigten Sauren sind
Salze, Amide, Imide und Ester, z.B. Mono- und Dinatriummaleat, Acrylamid, Maleimid, Glycidylmethacrylat und
Dimethylfumarat.

[0012] Die oben erwahnten Monomere kénnen auf eine Polypropylenhauptkette gepfropft werden in der An-
wesenheit eines als Initiierungsmittel dienenden Peroxids in einem Extruder. Das resultierende Pfropfpolymer
zeigt eine nennenswerte Zersetzung, welche durch einen Anstieg in der SchmelzflieRgeschwindigkeit in Er-
scheinung tritt, wenn man dieselbe mit derjenigen des Ausgangspolymers vergleicht.

[0013] Beidem Verfahren gemaf dieser Erfindung werden Polypropylen und fllissiges Peroxid in die verengte
Eingangsoffnung eines Extruders eingefiihrt. Maleinsaureanhydrid (MA) wird bis Uber seinen Schmelzpunkt er-
hitzt und als eine Flissigkeit in den Zylinder 1 (siehe Fig. 1) eingespritzt. Flr einige Falle kann zusatzliches
Peroxid ein zweites Mal in den Extruder eingespeist werden, in flissiger Form und stromabwarts in den Zylin-
der 5.

[0014] Das bevorzugt verwendete aus Peroxid bestehende Initiierungsmittel ist Lupersol 101™ (L101), wel-
ches von Atochem hergestellt wird und welches aufs Gewicht bezogen enthalt: 90% 2,5 Dimethyl-2,5-di(tertbu-
tylperoxid)hexan; 4-6% 3,3,6,6 Tetramethyl-1,2-dioxacyclohexan; 2-4% di(tertButyl)peroxid und 0,1-0,3%
2,2,5,5 Tetramethyldroxfuran.

[0015] Der fir das Ausflihren des Pfropfverfahrens verwendete Extruder ist ein 43-mm co-rotierender Dop-
pelschraubenextruder mit 7 Heiz-/Kiihlzylindern. Das Langen-/Durchmesserverhaltnis dieses Extruders be-
tragt 38/1. Fir den Uberwiegenden Teil kann das Temperaturprofil fir einen jeden der 7 Zylinder und fir die
endstandige Duise wie folgt eingestellt werden (°C): 175, 190, 215, 215, 215, 200, 170 und fir die Duse (°C):
180. Eine Entliftungsoéffnung befindet sich an dem Zylinder 6, welcher ein Vakuum von mindestens 200 mm
Hg zieht.

[0016] Ein schematische Darstellung des Extruders wird in Fig. 1 gezeigt. Forderelemente (13) mit ausge-
pragter Steigung werden anfanglich eingesetzt, um das Basisharz schnell von dem Zuflihrungsabschnitt (16,
17) wegzubewegen, gefolgt von einer knetenden Blockzone (12) (B2), um eine héhere Scherkraft zu verleihen,
um das Polymer (16) (B1) zu schmelzen. Mischende Getriebe (14) werden alsdann verwendet, um das Mono-
mer (16) und das Initiierungsmittel (18) gleichmaRig in der Schmelze zu verteilen, wahrend die Reaktionstem-
peratur ansteigt. Blister (15) und Umkehrgewindeelemente werden vor Ort angeordnet, um voll gefiillte Zonen
(B3 zu B5) mit einem "Rickwartsmischen" ("back-mixing") zu liefern. Ein Blister (15) wird vor der Entliftungs-
zone (11) (B6) verwendet, um eine Schmelzabdichtung zu liefern. In der Entliftungszone (B6) werden Forder-
elemente (13) mit breiter Steigung vorgesehen, um ein maximales Oberflachen-zu-Volumen-Verhaltnis zu lie-
fern und eine wirkungsvolle Beseitigung von nicht reagiertem Monomer zu erzielen. Férderelemente (13) mit
engen Steigungen an dem Ende (B7) sorgen flir ein gutes Pumpen zum Herausdriicken der Polymerschmelze
aus der Duse heraus. Mehrere Schneckenauslegungen mit unterschiedlichen Heftigkeitseigenschaften in der
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Reaktionszone wurden in den nachfolgenden Beispielen verwendet, wobei dieselben gleich gut bei der Erzie-
lung der gewulinschten Produkte arbeiteten.

[0017] Eine tiefe Wanne mit kaltem Wasser wird verwendet, um die Strange abzuschrecken, nachdem die-
selben aus der Dise ausgetreten sind. Eine Strangpelletiervorrichtung wurde eingesetzt, um aus dem verfes-
tigten Strang Pellets herzustellen.

ANALYTISCHE TECHNIKEN
SchmelzflieRgeschwindigkeit (MFR)(melt flow rate):

[0018] Die Schmelzflielgeschwindigkeit (MFR) von Polypropylen konnte gemessen werden bei 190°C, 2160
g (ASTM Norm 1238E). Weil das Molekulargewicht von Polypropylen im Allgemeinen wahrend des Pfropfver-
fahrens deutlich gemindert wird, wurde die SchmelzflieRgeschwindigkeit bei der niedrigeren Temperatur von
170°C und bei dem niedrigeren Gewicht von 325 g gemessen. Eine Kalibrierungskurve wurde aufgebaut unter
den Bedingungen bei 170°C gegenuber denen bei 190°C, was zu der folgenden Korrelation fihrt:

MFR(190°C, 2160 g) = 844,8 Log, [MFR(170°C, 325 g)] - 715,3

[0019] Diese Gleichung wurde verwendet, um MFR, gemessen bei 170°C und 325 g, umzuwandeln auf die
Normbedingungen nach ASTM 1238E (190°C, 2160 g).

PROZENTSATZ AN GEPFROPFTEM MALEINSAUREANHYDRID, BEZOGEN AUF DAS GEWICHT (% MA)

[0020] Der Gehalt an Maleinsdureanhydrid der Polyolefine konnte durch Titration bestimmt werden. Die Po-
lymerprobe wird in einen Vakuumofen getan, um den Rest an MA zu entfernen, dann wurde sie aufgeldst in
einer Mischung Xylen-Butanol unter Reflux, wobei Maleinsdureanhydrid zu einem Halbester umgewandelt
wird. Die Losung wird heil® mit einer Base bis zu dem Endpunkt titriert, um den Gehalt an Maleinsdureanhydrid
zu bestimmen.

[0021] In den Beispielen wurde die Menge an Maleinsaureanhydrid, welches an das Polypropylen gepfropft
wurde, durch eine Fouriertransformation einer Infrarotspektroskopie (FTIR) von Filmen bestimmt, welche aus
den Probeprodukten herausgepresst worden sind. Ein Bomem MB-100™ FTIR Spektrometer wurde verwen-
det. Die Intensitat der Absorptionsbande des gepfropften Anhydrids wurde gemessen und Uber die Filmdicke
normalisiert. Der Pfropfungsgrad wurde berechnet auf der Grundlage der Kalibrierungskurve des Absorptions-
grades gegenuber dem Pfropfungsgrad, welcher durch das Titrationsverfahren erzielt wurde, so wie dies oben
beschrieben worden ist.

BEISPIELE
BEISPIEL 1 (AUSSERHALB DER ERFINDUNG)

[0022] Ein auf einem Homopolymer beruhendes Polypropylen, bezeichnet als Qualitatsstufe ,A" mit MFR von
3,4 dg/min (230°C, 2160 g) wurde als das Basisharz (Tabelle 1 — 1 bis 5) verwendet. Die Konfiguration des
Extruders wurde so eingestellt, wie dies in der detaillierten Beschreibung unter Bezugnahme auf die Fig. 1 er-
ldutert worden ist. Der Extruder wurde zuerst mit dem Basisharz bei 500 g/min gespeist. Dann wurde Malein-
saureanhydrid unter variablen Geschwindigkeiten von 1,75, 2,6 oder 3,5 Gew.-% des Basisharzes eingespritzt,
wie dies in der Tabelle 1 angegeben wird. Schlie3lich wurde das Initiierungsmittel aus Peroxid (L101) mit den
Geschwindigkeiten von 0,5, 1,25 oder 2 Gew.-% von dem des Basisharzes hinzu gegeben. Ein neues, in Pel-
letform vorliegendes Polypropylenharz mit SchmelzflieRgeschwindigkeiten von tber 500 dg/min und einem
Pfropfungsgrad von mehr als 1 Gewichtsprozent wurde bei einer jeden der Einstellungen hergestellt. Eine an-
steigende Zufuhrgeschwindigkeit an Peroxid flihrte zu Produkten mit hdheren SchmelzflieRgeschwindigkeiten
und mit einem leicht hdheren Pfropfungsgrad. Ein zunehmender Grad an Maleinsdureanhydrid verbessert die
allgemeinen Pfropfungsgrade ein wenig, es beeintrachtigt aber den Pfropfungsertrag nachteilig.

[0023] In den Durchlaufen 6 bis 8 wurde ein alternatives, auf einem Homopolymer beruhendes Polypropylen
verwendet, eine Qualitatsstufe ,B" mit MFR von 1,2 dg/min. Das Pluszeichen "+" weist auf eine Aufteilung bei
der Zufuhr hin. In all diesen Fallen wurden Produkte mit MFR uber 500 dg/min und mit einem Pfropfungsgrad
von mehr als 1 Gewichtsprozent erzielt.
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TABELLE 1
Basis Schne- PP Zu- L101 MA MFR Ge- Pfropf-Er
Polymer | cke UpM | fuhrge- (g/min) (g/min) (dg/min) | pfropftes | trag (%)
schw. MA
(g/min) (Gew.-%
)

1 Quali- 225 500 2,50 8,75 701 1,15 65,7
tatsstufe
A

2 Quali- 225 500 2,50 17,5 593 1,35 38,6
tatsstufe
A

3 Quali- 275 500 6,25 13,0 943 1,37 52,7
tatsstufe
A

4 Quali- 275 500 10,0 8,75 884 1,21 69,1
tatsstufe
A

5 Quali- 275 500 11,56 17,5 1071 1,72 491
tatsstufe
A

6 Quali- 225 450 2,50 8,75 810 1,09 62,3
tatsstufe
B

7 Quali- 225 450 1,25 + 8,75 759 1,11 63,4
tatsstufe 1,25
B

8 Quali- 225 450 1,25 + 4,38 + 810 1,03 58,8
tatsstufe 1,25 4,38
B

BEISPIEL 2 (AUSSERHALB DER ERFINDUNG LIEGEND)

[0024] In diesem Beispiel wurden Qualitatsstufen eines auf einem Homopolymer beruhenden Polypropylens
mit héheren anfanglichen SchmelzflieRgeschwindigkeiten verwendet (Qualitdtsstufe C, D und E). Die MFR
(230°C, 2160 g) fur die Qualitatsstufen C, D und E betrugen jeweils 10, 22 und 35 dg/min. Das Verfahren war
im Wesentlichen dasselbe wie jenes unter Beispiel 1.

TABELLE 2
Basis Schne- PP Zu- L101 MA MFR Ge- Pfropf-Er
Polymer | cke UpM | furge- (g/min) (g/min) (dg/min) pfropftes | trag (%)
schw. MA
(g/min) (Gew.-%
)
9 Quali- 275 500 10 17,5 1245 2,28 65,1
tatsstufe
C
10 Quali- 275 500 10 17,5 1370 1,95 55,7
tatsstufe
D
11 Quali- 375 500 10 17,5 1376 2,18 62,3
tatsstufe
E
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[0025] Wie gezeigt fuhrten Produkte, welche unter Verwendung dieser alternativen Qualitatsstufen mit einem
héheren PP-Fluss hergestellt worden sind, zu einer betrachtlich héheren SchmelzflieRgeschwindigkeit (lUber
1200 dg/min) und zu einem Pfropfungsgrad (etwa 2 Gewichtsprozent), verglichen mit denjenigen, die in dem
Beispiel 1 erzielt worden sind.

BEISPIEL 3 (AUSSERHALB DER ERFINDUNG)

[0026] Dieses Beispiel zeigt den Einsatz eines PP-Homopolymers von der Qualitatsstufe F mit einer viel ho-
heren MFR (115 dg/min bei 230°C, 2160 g). Unter ahnlichen Verfahrensbedingungen (Bedingungen 12-15)
wie in Beispiel 2, aber mit viel héheren Geschwindigkeiten der Zufuhr an Maleinsdureanhydrid zeigten die Pro-
dukte keine hdhere MFR, wenn man sie mit denjenigen nach Beispiel 2 verglich. Ein Zufiihren von Maleinsdu-
reanhydrid mit einer sehr hohen Geschwindigkeit flihrte auch nicht zu verbesserten Pfropfungsgraden (unter
2 Gewichtsprozent). Tatsachlich flihrte es zu einem scharfen Abfall des Pfropfertrages (%).

[0027] Ein Abnehmen der PP-Zufuhrgeschwindigkeit bis auf nur 151 g/min mit entsprechenden Verminderun-
gen der Zufuhrgeschwindigkeiten des Peroxids und des Monomers flihrte zu Produkten mit einer dhnlichen
MFR, aber mit einem wesentlich héheren Pfropfungsgrad. Es wurden sowohl Pfropfungsgrade von mehr als
3,5 Gewichtsprozent (Bedingungen 16, 18 und 20) erzielt als auch ein hoher Pfropfertrag. Der verbesserte Ge-
halt an Maleinsdureanhydrid und der verbesserte Reaktionsertrag kénnen einer viel langeren Verweilzeit zu-
geschrieben werden, wahrend niedrigere Durchsatzgeschwindigkeiten und niedrigere Schneckengeschwin-
digkeiten (UpM) verwendet wurden. Eine Aufteilung der Zufuhr (*) von Peroxid kam zum Einsatz, um dessen
Wirkung sowohl auf den Pfropfungsgrad als auch auf die MFR (Bedingungen 19 und 20) zu bestimmen.
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TABELLE 3
Basis Schne- PP Zu- L101 MA MFR Ge- Pfropf-Er
Polymer | cke UpM | fuhrge- (g/min) (g/min) (dg/min) pfropftes | trag (%)
schw. MAH
(g/min) (Gew.-%
)
12 Quali- 225 378 6,92 26,2 1005 1,59 229
tatsstufe
F
13 Quali- 225 378 7,35 31,4 1254 1,70 20,5
tatsstufe
F
14 Quali- 225 378 13,84 314 791 1,55 18,7
tatsstufe
F
15 Quali- 225 378 8,91 25,0 1000 2,02 30,5
tatsstufe
F
16 Quali- 175 151 3,02 6,6 1283 3,86 88,3
tatsstufe
F
17 Quali- 175 151 5,53 12,6 1063 1,93 23,1
tatsstufe
F
18 Quali- 175 151 3,02 6,6 1307 3,51 80,3
tatsstufe
F
19 Quali- 175 151 5,53 + 12,6 1050 2,19 26,2
tatsstufe 3,80*
F
20 Quali- 175 151 5,53 + 12,6 1210 410 491
tatsstufe 2,85*
F
BEISPIEL 4

[0028] Dieses Beispiel zeigt die Verwendung von Copolymeren von Ethylen und Propylen fir sowohl Fliel3-
presscopolymere als auch statistische ungeordnete Zufallscopolymere, wenn sie als das Basisharz fir diese
Erfindung verwendet werden. In dem Versuch 21 fiihrte die Verwendung eines Zufallscopolymers aus Ethylen
(5,7 Gewichtsprozent) und Propylen (Qualitatsstufe G) unter 8hnlichen Verfahrensbedingungen wie in den vo-
rangegangenen Beispielen zu einem Produkt mit einer MFR von 897 dg/min und mit einem Malein-Pfropfungs-
grad von 2,3 Gewichtsprozent. Beim Uberwechseln zu einem alternativen Zufallscopolymer als Basisharz
(Qualitatsstufe H, 4 Gewichtsprozent Ethylen) wurden ein MFR von 500 dg/min und dartiber sowie mit Pfrop-
fungsgraden von mehr als 1 Gewichtsprozent erzielt (22, 23).

[0029] Die Experimente 24 bis 34 wurden in einem langeren (48 L/D) co-rotierenden Doppelschraubenextru-
der ausgefiihrt. In all diesen Fallen wurde ein aufgeteiltes Initiierungsmittel aus Peroxid eingesetzt, wobei Lu-
persol 101™ als ein beschichtetes Masterbatch zugeflhrt wurde. Es ergab sich so, dass die Verwendung von
flissigern Peroxid gegeniiber einem beschichteten Masterbatch ahnliche Ergebnisse erzielte (24 gegenulber
25 und 26 gegeniiber 27). Wieder einmal fiihrt ein Heraufsetzen der Zufuhrgeschwindigkeit von Maleinsaure-
anhydrid zu einem hoher gepfropftem MA, aber der Pfropfertrag nahm ab (28-30). Die MFR scheint etwas an-
zuwachsen, wenn die Zufuhrgeschwindigkeit von Maleinsaureanhydrid angehoben wird. Ein Anheben des Zu-
fihrungsgrades des Peroxids erhoht beides, sowohl die MFR als auch den Pfropfungsgehalt (31). Wie vorhin
erhohte ein Senken der PP Zufuhrgeschwindigkeit den Pfropfgehalt (32) weiter. Schlie3lich fiihrte das Verwen-
den eines hoheren Gehalts an Ethylenharz, d.h. Qualitatsstufe |, zu einem ahnlichen Pfropfungsgrad und zu
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einer etwas niedrigeren MFR wie bei dem leicht niedrigeren Ethylengehalt, Qualitatsstufe H, (vergleiche jeweils
33, 34 gegenuber 28, 29).

TABELLE 4
Basis Schne- PP Zu- L101 MA MFR Ge- Pfropf-Er
Polymer | cke UpM | fuhrge- (g/min) (g/min) (dg/min) | pfropftes | trag (%)
schw. MA
(g/min) (Gew.-%
)

21 Quali- 275 500 11,56 17,5 897 2,3 65,7
tatsstufe
G1

22 Quali- 225 500 2,48 11,0 494 1,37 62,2
tatsstufe
H2

23 Quali- 225 400 1,60 11,0 559 1,56 70,9
tatsstufe
H

24 Quali- 200 500 1,47* + 9,0 502 1,30 72,2
tatsstufe 1,75*%
H

25 Quali- 200 500 1,47 + 9,0 522 1,28 711
tatsstufe 1,75*
H

26 Quali- 200 500 1,93 + 9,0 504 1,34 74,4
tatsstufe 1,29*
H

27 Quali- 200 500 1,93* + 9,0 534 1,43 79,4
tatsstufe 1,29*
H

28 Quali- 190 500 1,84* + 11,0 589 1,55 71,1
tatsstufe 1,38*
H

29 Quali- 190 500 1,84* + 13,1 643 1,75 66,8
tatsstufe 1,38*
H

30 Quali- 190 500 1,84* + 15,0 611 1,85 60,3
tatsstufe 1,38*
H

31 Quali- 190 500 2,21* + 15,0 661 2,05 68,1
tatsstufe 1,66*
H

32 Quali- 190 420 2,21* + 14,8 611 2,13 56,2
tatsstufe 1,66*
H

33 Quali- 190 500 1,93* + 11,1 530 1,67 73,9
tatsstufe 1,38*
|3

34 Quali- 190 500 1,93* + 13,4 546 1,63 60,4
tatsstufe 1,38*
|3

1 — Qualitatsstufe G: Zufallscopolymer Ethylen-Propylen (5,7 Gew.-%) mit einer MFR von 5,0 dg/min.
2&3 — Qualitatsstufen H und | sind Zufallscopolymer Ethylen-Propylen mit jeweils 4% und 6% Ethylengehalten.
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Beide Qualitatsstufen weisen MFR's von 5,0 dg/min. auf (230°C, 2160 g).

* In diesen Werten, welche mit (*) bezeichnet sind, wurde Peroxid auf Pellets beschichtet und es wurde als ein
Masterbatch zugefihrt.

+ Peroxid wurde sowohl stromabwarts zugefiihrt als auch durch die verengte Eingangsoéffnung.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung einer Polymerzusammensetzung mit einem Polypropylenpropfpolymer mit ei-
ner Schmelzflussgeschwindigkeit (MFR) von mindestens 500 dg/min, so wie dieselbe mit Hilfe der ASTM Norm
E-1238 (190°C, 2160 g) gemessen worden ist, und mit einem Pfropfmonomergehalt von mindestens 1 Ge-
wichtsprozent des funktionalisierten Polypropylens, wobei das Polypropylenpolymer ausgewahlt wird aus der
Gruppe bestehend aus Copolymeren von Propylen mit untergeordneten Mengen von bis zu 10 Gew.-% Ethy-
len, wobei das Verfahren sich erstreckt auf das Unterbringen des Propylenpolymers, des Maleinsaureanhydrid
und des als Initiierungsmittel dienenden Peroxids in einem Doppelschraubenextruder, auf das Mischen dersel-
ben in dem Extruder, wahrend die fliichtigen Bestandteile an die Luft entweichen kénnen, und auf das Extru-
dieren des Polymers durch eine Diise in der Form von Strangen und auf das Zerhacken der Strange zu Pellets.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen

FIGUR 1
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