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©  Verfahren  zur  Herstellung  von  Formmassen  aus  vernetzbaren  Äthylenpolymerisaten  und  deren  Verwendung  als 
Elektroisoliermassen. 

Verfahren  zur  Herstellung  von  Formmassen  aus  ver- 
netzbaren  Äthylenpolymerisaten.  Bei  diesem  Verfahren 
wird  in  der  angegebenen  Reihenfolge  das  Äthylenpolymeri- 
sat  bei  150  bis  220° C  mit  einem  Stabilisator  gemischt,  die 
erhaltene  heisse  Schmelze  durch  eine  Siebpassage  von 
Verunreinigungen  getrennt,  die  gereinigte  Schmelze  gra- 
nuliert  und  abgekühlt,  das  erhaltene  Granulat  zusammen 
mit  1,0  bis  3,0  Gewichtsprozent  eines  geschmolzenen  Per- 
oxids,  das  eine  Temperatur  von  40  bis  90°  C  aufweist,  konti- 
nuierlich  der  auf  0  bis  30°  C  gekühlten  Einzugszone  eines 
Extruders  zugeführt,  im  Extruder  auf  110  bis  135° C  ge- 
bracht  und  die  erhaltene  Mischung  in  üblicher  Weise  ver- 
arbeitet.  Die  erhaltenen  Äthylenpolymerisatmassen  sind  be- 
sonders  geeignet  für  die  Herstellung  von  Elektroisolie- 
rungen. 



Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   v o n  

F o r m m a s s e n   aus   v e r n e t z b a r e n ,   e i n e n   o d e r   m e h r e r e   S t a b i l i s a -  

t o r e n   e n t h a l t e n d e n   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t e n   d e r   D i c h t e   v o n  

0 , 9 1 8   b i s   0 , 9 3 5   g / e m 3   und  des   S c h m e l z i n d e x   von  0 , 0 5   b i s  

25  g / 1 0   m i n .  

Be i   d e r a r t i g e n   F o r m m a s s e n   aus   v e r n e t z b a r e n   Ä t h y l e n p o l y m e r i -  

s a t e n   h a n d e l t   es  s i c h   um  u n g e f o r m t e   o d e r   v o r g e f o r m t e   S t o f f e ,  

d i e   d u r c h   E r h i t z e n   i n n e r h a l b   b e s t i m m t e r   T e m p e r a t u r b e r e i c h e  

zu  F o r m s t o f f e n   o d e r   F o r m t e i l e n   aus   v e r n e t z t e n   Ä t h y l e n p o l y -  

m e r i s a t e n   v e r a r b e i t e t   w e r d e n   k ö n n e n .  

Es  i s t   b e k a n n t ,   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t e ,   w e l c h e   ü b l i c h e   S t a b i l i -  

s a t o r e n   und  P e r o x i d e   e n t h a l t e n ,   d u r c h   E r h i t z e n   a u f   T e m p e r a -  

t u r e n   ü b e r   d i e   Z e r s e t z u n g s t e m p e r a t u r   des   P e r o x i d s   zu  v e r -  

n e t z e n .   Die  H e r s t e l l u n g   d e r   M i s c h u n g e n   aus   Ä t h y l e n p o l y m e r i -  

s a t ,   S t a b i l i s a t o r ( e n )   und  P e r o x i d e n   e r f o l g t   n a c h   dem  b e k a n n -  

t e n   S t a n d   d e r   T e c h n i k   d u r c h   V e r k n e t e n   d e r   K o m p o n e n t e n   i n  

d i s k o n t i n u i e r l i c h   o d e r   k o n t i n u i e r l i c h   a r b e i t e n d e n   M i s c h e r n ,  

w o b e i   man  d i e   d r e i   K o m p o n e n t e n   g l e i c h z e i t i g   v e r m i s c h t .   D e r  

M i s c h p r o z e ß   e r f o l g t   u n t e r h a l b   d e r   Z e r f a l l s t e m p e r a t u r   d e s  

P e r o x i d s ,   b e v o r z u g t   b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   115  und  1 3 0 ° C .  



Aus  d e r   DT-OS  21  24  941  i s t   es  a u c h   b e r e i t s   b e k a n n t e   f e i n -  

t e i l i g e   O l e f i n p o l y m e r i s a t e   m i t   f l ü s s i g e n   P e r o x i d e n   b e i   T e m -  

p e r a t u r e n   b i s   m a x i m a l   70°C  zu  m i s c h e n ,   w o b e i   man  d i e   b e i d e n  

K o m p o n e n t e n   k o n t i n u i e r l i c h   im  g e w ü n s c h t e n   V e r h ä l t n i s   z u s a m -  

m e n b r i n g t   und  a n s c h l i e ß e n d   in   e i n e r   Zone  u m w ä l z t ,   d e r e n   V e r -  

h ä l t n i s   von  L ä n g e   zu  D u r c h m e s s e r   m i n d e s t e n s   1 0  :   1  b e t r ä g t .  

Nach   d i e s e m   V e r f a h r e n   kommt  man  zu  v e r n e t z b a r e n ,   P e r o x i d e  

e n t h a l t e n d e n   O l e f i n p o l y m e r i s a t m a s s e n .  

Aus  de r   DT-OS  22  20  147  i s t   f e r n e r   e i n   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l -  

l u n g   von  v e r n e t z t e n   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t e n   d u r c h   g l e i c h z e i t i -  

ges   M i s c h e n   von  f e i n t e i l i g e n   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t e n   m i t   e i n e m  

P e r o x i d   und  e i n e m   S t a b i l i s a t o r   b e i   T e m p e r a t u r e n   o b e r h a l b   d e s  

S c h m e l z p u n k t e s   des   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t s   b e k a n n t ,   w o b e i   m a n  

e i n e   L ö s u n g   des   S t a b i l i s a t o r s   in   e i n e m   f l ü s s i g e n   o r g a n i s c h e n  

P e r o x i d   k o n t i n u i e r l i c h   z u s a m m e n   m i t   dem  Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t  

d e r   E i n z u g s z o n e   e i n e s   E x t r u d e r s   z u f ü h r t .   Die  d r e i   K o m p o n e n -  

t e n   w e r d e n   a n s c h l i e ß e n d   d u r c h   d i e   E x t r u d e r p a s s a g e   b e i   T e m p e -  

r a t u r e n   z w i s c h e n   100  und  130°C  g e m i s c h t .   Der  N a c h t e i l   d i e s e s  

V e r f a h r e n s   b s s t e h t   d a r i n ,   daß  p r o d u k t f r e m d e   V e r u n r e i n i g u n g e n ,  

d i e   s t e t s   in   e i n e m   t e c h n i s c h e n   P o l y ä t h y l e n   e n t h a l t e n   s i n d ,  

n i c h t   d u r c h   S i e b p a s s a g e   d e r   p e r o x i d h a l t i g e n   S c h m e l z e   g e r e i -  

n i g t   w e r d e n   k ö n n e n ,   w e i l   e i n e   s o l c h e   P a s s a g e   zu  l o k a l e n   T e m -  

p e r a t u r e r h ö h u n g e n   und  d a m i t   zu  i n h o m o g e n   v e r t e i l t e n   V e r n e t z u n -  

gen  im  Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t   f ü h r t .   E i n e   R e i n i g u n g   des   Ä t h y l e n -  

p o l y m e r i s a t s   i s t   a b e r   n o t w e n d i g   f ü r   d i e   H e r s t e l l u n g   t e c h -  

n i s c h   h o c h w e r t i g e r   F e r t i g u n g s e r z e u g n i s s e   wie  I s o l i e r u n g e n  

von  H o c h s p a n n u n g s k a b e l n .  

Der   E r f i n d u n g   l i e g t   d i e   A u f g a b e   z u g r u n d e ,   e i n   v e r n e t z b a r e s ,  

s t a b i l i s a t o r h a l t i g e s   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t   a u f z u z e i g e n ,   w e l c h e s  
w e d e r   i n h o m o g e n e   T e i l v e r n e t z u n g e n   n o c h   p r o d u k t f r e m d e   V e r u n -  

r e i n i g u n g e n   e n t h ä l t .  

D i e s e   A u f g a b e   w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä ß   d a d u r c h   g e l ö s t ,   daß  m a n  



in   d e r   a n g e g e b e n e n   R e i h e n f o l g e  

a)  das  Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   z w i s c h e n   1 5 0  

und  220°C  m i t   dem  S t a b i l i s a t o r   m i s c h t ,  

b)  d i e   h e i ß e   S c h m e l z e   d u r c h   e i n e   S i e b p a s s a g e   von  V e r u n r e i -  

n i g u n g e n   t r e n n t ,  

c)  d i e   g e r e i n i g t e   S c h m e l z e   g r a n u l i e r t   und  a b k ü h l t ,  

d)  das   e r h a l t e n e   G r a n u l a t   und  g l e i c h z e i t i g ,   a b e r   g e t r e n n t  

vom  G r a n u l a t ,   1 ,0   b i s   3 , 0   G e w i c h t s p r o z e n t   e i n e s   g e s c h m o l -  

z e n e n   o r g a n i s c h e n   P e r o x i d s ,   das   e i n e   T e m p e r a t u r   von  4 0  

b i s   90°C  a u f w e i s t ,   k o n t i n u i e r l i c h   d e r   a u f   0  b i s   30°C  g e -  
k ü h l t e n   E i n z u g s z o n e   e i n e s   E x t r u d e r s   z u f ü h r t ,  

e)  in   d e r   S c h m e l z e n z o n e   des   E x t r u d e r s   b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i -  

s c h e n   110  und  135°C  m i s c h t   u n d  

f)  d i e   so  e r h a l t e n e   v e r n e t z b a r e   P o l y m e r i s a t m i s c h u n g   in  ü b l i -  

c h e r   W e i s e   g r a n u l i e r t   o d e r   d i r e k t   zum  F o r m t e i l   v e r a r b e i -  

t e t .  

B e v o r z u g t   i s t   d i e   V e r w e n d u n g   von  D i c u m y l p e r o x i d   o d e r   v o n  

B i s ( t e r t . - b u t y l - p e r o x y i s o p r o p y l ) b e n z o l   a l s   P e r o x i d   und  v o n  

0 ,1   b i s   0 , 6   G e w i c h t s p r o z e n t   4 , 4 ' - T h i o - b i s ( 6 - t e r t . - b u t y l - m -  

c r e s o l )   a l s   S t a b i l i s a t o r .  

Nach  b e v o r z u g t e m   V e r f a h r e n   e r f o l g t   d i e   S i e b p a s s a g e   d u r c h   e i n  

S i e b   von  200  b i s   500  mesh  ( n a c h   ASTM  E l l / 6 1 ) .  

U n t e r   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t e n   w e r d e n   v e r s t a n d e n   P o l y ä t h y l e n   m i t  

e i n e r   D i c h t e   von  0 , 9 1 8   b i s   0 , 9 3 5   g / c m 3   n a c h   DIN  53  479  u n d  

e i n e m   S c h m e l z i n d e x   von  0 , 0 5   b i s   25,   b e v o r z u g t   0 , 5   b i s   6  g /  
10  m i n . ,   n a c h   ASTM  D  1238  T  b e i   190°C  und  e i n e m   A u f l a g e g e -  



w i c h t   von  2 , 1 6   kp.   Es  e i g n e n   s i c h   a l s   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t e  

a b e r   a u c h   C o p o l y m e r i s a t e   des   Ä t h y l e n s   mi t   e i n e r   o d e r   m e h r e -  

r e n   ä t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   V e r b i n d u n g e n .   Als   C o m o n o m e r e  

s i n d   v o r   a l l e m   d i e   V i n y l e s t e r   e i n e r   C2-  b i s   C 3 - A l k a n c a r b o n -  
s ä u r e   o d e r   d i e   C i -   b i s   C 8 - A l k y l e s t e r   e i n e r   C3-  b i s   C 4 - A l k e n -  

c a r b o n s ä u r e ,   w o b e i   d i e   C o p o l y m e r i s a t e   m i n d e s t e n s   50,   m a x i -  

mal  97  G e w i c h t s p r o z e n t   Ä t h y l e n   e i n p o l y m e r i s i e r t   e n t h a l t e n ,  

zu  n e n n e n .   B e s o n d e r s   h e r v o r z u h e b e n   s i n d   d i e   C o p o l y m e r i s a t e  

des   Ä t h y l e n s   mi t   V i n y l a c e t a t   o d e r   A c r y l s ä u r e ä t h y l -   b z w .  

- b u t y l e s t e r n .   Der  S c h m e l z i n d e x   d e r   C o p o l y m e r i s a t e   b e t r ä g t  

e b e n f a l l s   0 , 0 5   b i s   25  g / 1 0   m i n .  

U n t e r   S t a b i l i s a t o r e n   w e r d e n   d i e   ü b l i c h e n   Z u s a t z s t o f f e  v e r -  

s t a n d e n ,   w e l c h e   das   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t e   w ä h r e n d   d e r   V e r a r -  

b e i t u n g   b e i   h o h e r   T e m p e r a t u r   v o r   Z e r s e t z u n g e n   s c h ü t z e n .   D i e  

S t a b i l i s a t o r e n   k ö n n e n   in  Mengen   von  0 , 1   b i s   0 , 6 ,   b e v o r z u g t  

0 ,1   b i s   0 , 4   G e w i c h t s p r o z e n t ,   b e z o g e n   a u f   das   Ä t h y l e n p o l y m e -  

r i s a t ,   in   d e r   F o r m m a s s e   e i n g e m i s c h t   s e i n .   G e e i g n e t e   S t a b i l i -  

s a t o r e n   s i n d   i n s b e s o n d e r e   das   4 , 4 ' - T h i o - b i s ( 3 - m e t h y l - 6 - t e r t . -  

b u t y l - 1 - p h e n o l ) ,   1 , 1 ' - T h i o - b i s - ( 2 - h y d r o x y - 6 - t e r t . - b u t y l -  

b e n z o l ) ,   D i l a u r o y l - t h i o - d i p r o p i o n a t   und  das   D i s t e a r y l - t h i o -  

d i p r o p i o n a t .   Die  F o r m m a s s e   k a n n   e i n e n   S t a b i l i s a t o r   o d e r   m e h -  

r e r e   v e r s c h i e d e n e   e i n s c h l ä g i g   b e k a n n t e   S t a b i l i s a t o r e n   e n t -  

h a l t e n .   Es  kommen  a u c h   G e m i s c h   e i n e s   d e r   o b e n   g e n a n n t e n   S t a -  

b i l i s a t o r e n   m i t   S c h w e f e l   in   B e t r a c h t .  

Zur  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   H e r s t e l l u n g   d e r   v e r n e t z b a r e n   Ä t h y l e n -  

p o l y m e r i s a t e   w e r d e n   d i e   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t e   z u n ä c h s t   m i t   d e m  

S t a b i l i s a t o r   o d e r   S t a b i l i s a t o r g e m i s c h   b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i -  

s c h e n   150  und  220°C  g e m i s c h t .   D i e s e r   M i s c h v o r g a n g   k a n n   i n  

e i n s c h l ä g i g   ü b l i c h e r   W e i s e   in   ü b l i c h e n   M i s c h e r n ,   wie   z . B .  

e i n e m   K n e t e r ,   v o r g e n o m m e n   w e r d e n .  

Die  150  b i s   220°C  h e i ß e   S c h m e l z e   aus   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t   u n d  

S t a b i l i s a t o r   w i r d   a n s c h l i e ß e n d   d u r c h   P a s s i e r e n   e i n e r   S i e b -  



v o r r i c h t u n g   von  V e r u n r e i n i g u n g e n   g e t r e n n t .   U n t e r   V e r u n r e i -  

n i g u n g e n   w e r d e n   d a b e i   v e r s t a n d e n   S c h m u t z -   u n d / o d e r   S t a u b -  

t e i l c h e n ,   z u s a m m e n g e b a c k e n e   S t a b i l i s a t o r k l u m p e n   s o w i e   a u c h  

v e r n e t z t e   u n d / o d e r   v e r k o k t e   P o l y m e r i s a t t e i l c h e n .   Nach  b e -  

v o r z u g t e r   V e r f a h r e n s w e i s e   e r f o l g t   d i e   S i e b p a s s a g e   des   P o l y -  

m e r i s a t - / S t a b i l i s a t o r g e m i s c h s   d u r c h   e i n   S i e b ,   das   e i n e  

S i e b f e i n h e i t   von  200  b i s   500 ,   b e v o r z u g t   300  b i s   400  m e s h  

( n a c h   ASTM  E 1 1 / 6 1 )   a u f w e i s t .  

Das  g e r e i n i g t e ,   v ö l l i g   h o m o g e n e   G e m i s c h   aus   Ä t h y l e n p o l y m e -  

r i s a t   und  S t a b i l i s a t o r   w i r d   a n s c h l i e ß e n d   in   e i n s c h l ä g i g   ü b -  

l i c h e r   W e i s e   g r a n u l i e r t   und  a b g e k ü h l t .  

W e s e n t l i c h   f ü r   das   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   i s t   d i e   M a ß -  

n a h m e ,   das   so  e r h a l t e n e   P o l y o l e f i n g r a n u l a t   und  g l e i c h z e i t i g ,  

a b e r   g e t r e n n t   vom  G r a n u l a t ,   1 ,0   b i s   3 , 0   G e w i c h t s p r o z e n t ,   b e -  

z o g e n   a u f   d i e   G e s a m t m a s s e ,   e i n e s   g e s c h m o l z e n e n   o r g a n i s c h e n  

P e r o x i d s ,   das   e i n e   T e m p e r a t u r   z w i s c h e n   40  und  90°C  a u f w e i s t ,  

k o n t i n u i e r l i c h   d e r   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   z w i s c h e n   0  und  3 0 ° C  

g e k ü h l t e n   E i n z u g s z o n e   e i n e s   E x t r u d e r s   z u z u f ü h r e n .   U n t e r   g e -  
s c h m o l z e n e m   P e r o x i d   w i r d   d a b e i   e i n   P e r o x i d   v e r s t a n d e n ,   d a s  

b e i   N o r m a l t e m p e r a t u r ,   a l s o   b i s   30°C  f e s t   i s t ,   be im  E r h i t z e n  

a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   ü b e r   400  b i s   m a x i m a l   90°C  a b e r   f l ü s s i g  

i s t . G e e i g n e t e   P e r o x i d e   s i n d   das   D i c u m y l p e r o x i d   ( S c h m e l z p u n k t  
39°C)   und  das   B i s - ( t e r t . - b u t y l p e r o x y i s o p r o p y l ) b e n z o l   ( S c h m e l z -  

p u n k t   45  b i s   4 6 ° C ) .   Die  E i n z u g s z o n e   des   E x t r u d e r s ,   in   d i e  

das   s t a b i l i s a t o r h a l t i g e   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t   und  g e t r e n n t   d a -  

von  das   f l ü s s i g e   P e r o x i d   e i n g e f ü h r t   w e r d e n ,   i s t   a u f   0  b i s  
30°C  a b g e k ü h l t ,   so  daß  d i e   T e m p e r a t u r   in   d i e s e m   E i n z u g s b e -  

r e i c h   des   E x t r u d e r s   um  10  b i s   90°C  n i e d r i g e r   i s t   a l s   d i e  

T e m p e r a t u r   d e r   P e r o x i d s c h m e l z e .   Die  T e m p e r a t u r   in   d e r   E i n -  

z u g s z o n e   des   E x t r u d e r s   i s t   a l s o   e r f i n d u n g s g e m ä ß   s t e t s   n i e -  

d r i g e r   a l s   d i e   S c h m e l z t e m p e r a t u r   des   P e r o x i d s ,   so  daß  d a s  
in   d i e   E i n z u g s z o n e   des  E x t r u d e r s   k o n t i n u i e r l i c h   e i n g e b r a c h t e  
P e r o i x d   z w e i p h a s i g   v o r l i e g t :   s o w o h l   a l s   S c h m e l z e   a l s   a u c h  



a l s   a u s k r i s t a l l i s i e r t e r   F e s t s t o f f .   Auf  d i e s e   W e i s e   w i r d   e i n e  

s t ö r u n g s f r e i e   F ö r d e r u n g   des   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t s   und  des   P e r -  

o x i d s   aus   d e r   E i n z u g s z o n e   des   E x t r u d e r s   d u r c h   d i e   S c h m e l z -  

z o n e ,   in   d e r   e i n e   T e m p e r a t u r   z w i s c h e n   110  und  135°C  h e r r s c h t ,  

b i s   zum  E x t r u d e r a u s t r a g   m ö g l i c h .  

Die  v e r n e t z b a r e   p e r o x i d -   und  s t a b i l i s a t o r h a l t i g e   Ä t h y l e n p o l y -  

m e r i s a t m a s s e   w i r d   n a c h   V e r l a s s e n   des   E x t r u d e r s   in   ü b l i c h e r  

W e i s e   zu  G r a n u l a t   o d e r   F o r m t e i l e n   v e r a r b e i t e t .  

Die   m i t   d e r   E r f i n d u n g   e r z i e l t e n   V o r t e i l e   b e s t e h e n   i n s b e s o n -  

d e r e   d a r i n ,   daß  man  e i n   v ö l l i g   h o m o g e n e s   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t  

e r h ä l t ,   das   f r e i   von  V e r u n r e i n i g u n g e n   i s t   und  das  f ü r   I s o -  

l i e r u n g e n   von  H o c h s p a n n u n g s k a b e l n   b e s o n d e r s   g u t   g e e i g n e t  

i s t .  

B e i s p i e l   1 

P o l y ä t h y l e n   d e r   D i c h t e   0 , 9 2   g / c m 3   und  des   S c h m e l z i n d e x   v o n  

2 , 7   g / 1 0   min .   w i r d   in   e i n e m   K n e t e r   m i t   0 , 3   G e w i c h t s p r o z e n t  

4 , 4 ' - T h i o - b i s - ( 6 - t e r t . - b u t y l - m - c r e s o l )   b e i   T e m p e r a t u r e n   v o n  
200°C  h o m o g e n   v e r m i s c h t .   Das  M a t e r i a l   w i r d   e i n e m   E x t r u d e r  

z u g e f ü h r t   und  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  200°C  d u r c h   e i n   S i e b  

von  400  mesh   g e f ö r d e r t   und  g r a n u l i e r t .   Das  e r h a l t e n e   G r a n u -  

l a t   w i r d   e i n e r   z w e i t e n   E x t r u s i o n   z u g e f ü h r t ,   w o b e i   in   d e n  

E i n z u g s t e i l   des   E x t r u d e r s   g e t r e n n t   vom  G r a n u l a t   2 , 3   G e -  

w i c h t s p r o z e n t ,   b e z o g e n   a u f   das   G e w i c h t   d e r   G e s a m t m i s c h u n g ,  

D i c u m y l p e r o x i d   z u d o s i e r t   w e r d e n .   Die  D o s i e r u n g   des   D i c u m y l -  

p e r o x i d s   e r f o l g t   m i t   e i n e r   D o s i e r p u m p e   b e i   5 5 ° C .   Das  D o s i e r -  

r o h r   e n d e t   i n   d e r   E i n z u g s ö f f n u n g   des   E x t r u d e r s   5  cm  o b e r -  

h a l b   d e r   S c h n e c k e .   Der   E i n z u g s t e i l   (=  E i n z u g s z o n e )   des   E x -  

t r u d e r s   i s t   a u f   20°C  g e k ü h l t .   Die  Masse   w i r d   im  E x t r u d e r  

a u f g e s c h m o l z e n ,   h o m o g e n i s i e r t   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  1 2 5 ° C  

und  a n s c h l i e ß e n d   g r a n u l i e r t .  



Aus  dem  e r h a l t e n e n   G r a n u l a t   w e r d e n   b e i   200°C  P r e ß p l a t t e n  

h e r g e s t e l l t .   Bei   d i e s e r   T e m p e r a t u r   z e r f ä l l t   das   P e r o x i d  

und  das  P o l y ä t h y l e n   w i r d   v e r n e t z t .   Die  P r e ß p l a t t e n   h a b e n  

d i e   A b m e s s u n g e n   200  x  200  x  1 , 2 5   mm3.  Zehn  P r e ß p l a t t e n   w e r -  

den  au f   e i n e m   L e u c h t t i s c h   m i t   e i n e r   1 0 f a c h   v e r g r ö ß e r t e n  

M e ß l u p e   n a c h   V e r u n r e i n i g u n g e n   a b g e s u c h t .   A l l e   u n t e r   d i e s e n  

B e d i n g u n g e n   s i c h t b a r e n   V e r u n r e i n i g u n g e n   w e r d e n   g e z ä h l t   u n d  

v e r m e s s e n .   Das  M e ß e r g e b n i s   i s t   in   d e r   T a b e l l e   a l s   B e i s p i e l   1 

w i e d e r g e g e b e n .  

B e i s p i e l   2  

P o l y ä t h y l e n   d e r   D i c h t e   0 , 9 2   g / c m 3   und  des   S c h m e l z i n d e x   v o n  

2 , 7   g / 1 0   min .   w i r d   in   e i n e m   K n e t e r   m i t   0 , 3   G e w i c h t s p r o z e n t  

4 , 4 ' - T h i o - b i s - ( 6 - t e r t . - b u t y l - m - c r e s o l )   und  2 , 3   G e w i c h t s p r o -  

z e n t   D i c u m y l p e r o x i d   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  125°C  h o m o g e n  

v e r m i s c h t .   Das  M a t e r i a l   w i r d   e i n e m   E x t r u d e r   z u g e f ü h r t   u n d  

b e i   e i n e r   M a s s e t e m p e r a t u r   von  125°C  e x t r u d i e r t   und  g r a n u -  
l i e r t .  

Wie  u n t e r   B e i s p i e l   1  w e r d e n   aus   dem  G r a n u l a t   P r e ß p l a t t e n  

h e r g e s t e l l t   und  n a c h   V e r u n r e i n i g u n g e n   a b g e s u c h t .   Die  V e r -  

u n r e i n i g u n g e n   s i n d   in   d e r   T a b e l l e   a l s   B e i s p i e l   2  w i e d e r g e -  

g e b e n .  



1.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  F o r m m a s s e n   aus   v e r n e t z b a -  

r e n ,   e i n e n   o d e r   m e h r e r e   S t a b i l i s a t o r ( e n )   e n t h a l t e n d e n  

Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t e n   d e r   D i c h t e   von  0 , 9 1 8   b i s   0 , 9 3 5  
g / c m 3   und  des   S c h m e l z i n d e x   von  0 , 0 5   b i s   25  g / 1 0   m i n . ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  in   d e r   a n g e g e b e n e n   R e i -  

h e n f o l g e  

a)  das   Ä t h y l e n p o l y m e r i s a t   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   z w i s c h e n  

150  und  200°C  m i t   dem  S t a b i l i s a t o r   m i s c h t ,  

b)  d i e   H e i ß e   S c h m e l z e   d u r c h   e i n e   S i e b p a s s a g e   von  V e r u n -  

r e i n i g u n g e n   t r e n n t ,  

c)  d i e   g e r e i n i g t e   S c h m e l z e   g r a n u l i e r t   und  a b k ü h l t ,  

d)  das   e r h a l t e n e   G r a n u l a t   und  g l e i c h z e i t i g ,   a b e r   g e - ,  
t r e n n t   vom  G r a n u l a t ,   1 ,0   b i s   3 , 0   G e w i c h t s p r o z e n t  

e i n e s   g e s c h m o l z e n e n   o r g a n i s c h e n   P e r o x i d s ,   das   e i n e  

T e m p e r a t u r   von  40  b i s   90°C  a u f w e i s t ,   k o n t i n u i e r l i c h  

d e r   a u f   0  b i s   30°C  g e k ü h l t e n   E i n z u g s z o n e   e i n e s   E x t r u -  

d e r s   z u f ü h r t ,  

e)  i n   d e r   S c h m e l z e n z o n e   des   E x t r u d e r s   b e i   T e m p e r a t u r e n  

z w i s c h e n   110  und  135°C  m i s c h t   u n d  

f)   d i e   so  e r h a l t e n e   v e r n e t z b a r e   P o l y m e r i s a t m i s c h u n g   i n  

ü b l i c h e r   W e i s e   g r a n u l i e r t   o d e r   d i r e k t   zum  F o r m t e i l  

v e r a r b e i t e t .  

2.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

das   o r g a n i s c h e   P e r o x i d   D i c u m y l p e r o x i d   i s t .  

3.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1 ,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  



das   o r g a n i s c h e   P e r o x i d   B i s - ( t e r t . - b u t y l - p e r o x y i s o p r o p y l - )  

b e n z o l   i s t .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d e r   S t a b i l i s a t o r   aus  0 ,1   b i s   0 , 6   G e w i c h t s p r o z e n t   4 , 4 ' -  

T h i o - b i s - ( 6 - t e r t . - b u t y l - m - c r e s o l )   b e s t e h t .  

5.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d i e   S i e b p a s s a g e   d u r c h   e i n   S i e b   von  200  b i s   500  m e s h  

( n a c h   ASTM  E l l / 6 1 )   e r f o l g t .  

6.  V e r w e n d u n g   d e r   F o r m m a s s e   n a c h   A n s p r u c h   1  a l s   E l e k t r o i s o -  

l i e r m a s s e .  
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