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Verfahren zur Herstellung von flammgeschiitztem, expandierbarem Polystyrol
Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von flammgeschuitzten, expandier-
baren Styrolpolymeren (EPS) durch Extrusion einer Treibmittel- und Flammschutzmit-
tel-haltigen Styrolpolymerschmeize durch eine Diisenplatte mit anschlie3ender Unter-
wassergranulation.

Verfahren zur Herstellung von flammgeschiitzten, expandierbaren Styrolpolymeren
durch Extrusion einer treibmittelhaltigen Styrolpolymerschmelze sind z.B. aus

EP-A 0 981 574, WO 97/45477 oder WO 03/46016 bekannt. Hierbei wird das Flamm-
schutzmittel gegebenenfalls zusammen mit weiteren Additiven zusammen mit Polysty-
rol aufgeschmolzen und anschlieBend ein Treibmittel zugegeben.

Um das Treibmittel und gegebenenfalls weitere Additive homogen einzumischen, muss
die Polystyrolschmelze in der Regel eine gewisse Zeit bei Temperaturen weit tiber der
Glastemperatur des Polystyrols gehalten werden. Hierbei kann es zur Zersetzung ei-
nes erheblichen Anteils des zudosierten Flammschutzmittels kommen, was zu Verfar-
bungen und geringerer Wirksamkeit im expandierbaren Polystyrol fUhrt.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, eine wirtschaftliches und schonen-
des Verfahren zur Herstellung von flammgeschiitzten, expandierbaren Styrolpolymeren
2u finden.

Demgeman wurde ein Verfahren zur Herstellung von flammgeschiitzten, expandierba-
ren Styrolpolymeren (EPS) durch Extrusion einer Treibmittel- und Flammschutzmittel-
haltigen Styrolpolymerschmelze durch eine Dusenplatte mit anschlieBender Unterwas-
sergranulation, gefunden, wobei die Verweilzeit des Flammschutzmittels bei einer
Schmelzetemperatur im Bereich von 140 bis 220°C weniger als 30 Minuten betragt.

Die Schmelzetemperatur und Verweilzeit erfindungsgeméan so gewahlt, dass eine ho-
mogene Einarbeitung des Flammschutzmittels gewéahrleistet ist und eine Zersetzung
minimiert wird. Bevorzugt liegt die Schmelzetemperatur im Bereich von 140 bis 220°C,
bevorzugt im Bereich von 160 bis 210°C, besonders bevorzugt im Bereich von 170 bis
200°C. Die Verweilzeit des Flammschutzmittels sollte in den genannten Temperaturbe-
reichen weniger als 30 Minuten, bevorzugt weniger als 15 Minuten, besonders bevor-
zugt weniger als 10 Minuten betragen.

Bevorzugt wird daher zuerst das Treibmittel homogen in die Styrolpolymerschmelze
eingemischt und anschiieBend das Flammschutzmittel und gegebenenfalls ein Flamm-
schutzsynergist der Teibmittel-haltigen Styrolpolymerschmelze zudosiert.
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2
Bevorzugt wird das Flammschutzmittel in einem Seitenextruder mit einem Anteil Sty-
rolpolymerschmelze vorgemischt und der Styrolpolymerschmelze im Hauptstrom zudo-
siert. In der Regel liegt der Anteil an Styrolpolymer, der Uber den Seitenextruder zuge-
fuhrt wird unter 20 Gew.-%.

Es hat sich gezeigt, dass Styrolpolymere mit Molekulargewichten Mw von unter
170.000 bei der Granulierung zu Polymerabrieb fihren. Bevorzugt weist das expan-
dierbare Styrolpolymer ein Molekulargewicht im Bereich von 190.000 bis

400.000 g/mol, besonders bevorzugt im Bereich von 220.000 bis 300.000 g/mol auf.
Aufgrund des Molekulargewichtsabbau durch Scherung und/oder Temperatureinwir-
kung liegt das Molekulargewicht des expandierbaren Polystyrols in der Regel etwa
10.000 g/mol unter dem Molekulargewicht des eingesetzten Polystyrols.

Um mdglichst kleine Granulatpartikel zu erhalten, sollte die Strangaufweitung nach
dem Disenaustritt moglichst gering sein. Es hat sich gezeigt, dass die Strangaufwei-
tung unter anderem durch die Molekulargewichtsverteilung des Styrolpolymeren beein-
flusst werden kann. Das expandierbare Styrolpolymer sollte daher bevorzugt eine Mo-
lekulargewichtsverteilung mit einer Uneinheitlichkeit M,/M, von héchstens 3.5, beson-
ders bevorzugt im Bereich von 1,5 bis 3,0 und ganz besonders bevorzugt im Bereich
von 1,8 bis 2,6 aufweisen.

Bevorzugt werden als Styrolpolymere glasklares Polystyrol (GPPS), Schlagzéhpolysty-
rol (HIPS), anionisch polymerisiertes Polystyrol oder Schiagzahpolystyrot (A-1PS), Sty-
rol-a-Methstyrol-copolymere, Acrylnitril-Butadien-Styrolpolymerisate (ABS), Styrol-
Acrylnitril (SAN) Acryinitril-Styrol-Acrylester (ASA), Methyacrylat-Butadien-Styrol
(MBS), Methyimethacrylat-Acrylnitril-Butadien-Styrol (MABS)- polymerisate oder Mi-
schungen davon oder mit Polyphenylenether (PPE) eingesetzt.

Die genannten Styrolpolymeren kénnen zur Verbesserung der mechanischen Eigen-
schaften oder der Temperaturbesténdigkeit gegebenenfalls unter Verwendung von
Vertraglichkeitsvermittlern mit thermoplastischen Polymeren, wie Polyamiden (PA),
Polyolefinen, wie Polypropylen (PP) oder Polyethylen (PE), Polyacrylaten, wie Poly-
methylmethacrylat (PMMA), Polycarbonat (PC), Polyestern, wie Polyethylenterephtha-
lat (PET) oder Polybutylenterephthalat (PBT), Polyethersulfonen (PES), Polyetherketo-
nen oder Polyethersulfiden (PES) oder Mischungen davon in der Regel in Anteilen von
insgesamt bis maximal 30 Gew.-%, bevorzugt im Bereich von 1 bis 10 Gew.-%, bezo-
gen auf die Polymerschmelze, abgemischt werden. Des weiteren sind Mischungen in
den genannten Mengenbereichen auch mit z. B hydrophob modifizierten oder funktio-
nalisierten Polymeren oder Oligomeren, Kautschuken, wie Polyacrylaten oder Polydie-
nen, z. B. Styrol-Butadien-Blockcopolymeren oder biologisch abbaubaren aliphatischen
oder aliphatisch/aromatischen Copolyestern moglich.
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Als Vertraglichkeitsvermittler eignen sich z.B. Maleinsaureanhydrid-modifizierte Styrol-
copolymere, Epoxidgruppenhaltige Polymere oder Organosilane.

Der Styrolpolymerschmeize kénnen auch Polymerrecyklate der genannten thermoplas-
tischen Polymeren, insbesondere Styrolpolymere und expandierbare Styrolpolymerer
(EPS) in Mengen zugemischt werden, die deren Eigenschaften nicht wesentlich ver-
schlechtern, in der Regel in Mengen von maximal 50 Gew.-%, insbesondere in Mengen
von 1 bis 20 Gew.-%.

Die treibmittelhaltige Styrolpolymerschmelze enthalt in der Regel eine oder mehrere
Treibmittel in homogener Verteilung in einem Anteil von insgesamt 2 bis 10 Gew.-%
bevorzugt 3 bis 7 Gew.-%, bezogen auf die treibmittelhaltige Styrolpolymerschmelze.
Als Treibmittel, eigenen sich die Ublicherweise in EPS eingesetzten physikalische
Treibmittel, wie aliphatischen Kohlenwasserstoffe mit 2 bis 7 Kohlenstoffatomen, Alko-
hole, Ketone, Ether oder halogenierte Kohlenwasserstoffe. Bevorzugt wird iso-Butan,
n-Butan, iso-Pentan, n-Pentan eingesetzt.

Zur Verbesserung der Verschdumbarkeit kdnnen feinverteilte Innenwassertropfchen in
die Styrolpolymermatrix eingebracht werden. Dies kann beispielsweise durch die Zu-
gabe von Wasser in die aufgeschmolzene Styrolpolymermatrix erfolgen. Die Zugabe
des Wassers kann értlich vor, mit oder nach der Treibmitteldosierung erfolgen. Eine
homogene Verteilung des Wassers kann mittels dynamischen oder statischen Mi-
schern erreicht werden.

In der Regel sind 0 bis 2, bevorzugt 0,05 bis 1,5 Gew.-% Wasser, bezogen auf das
Styrolpolymer, ausreichend.

Expandierbare Styrolpolymere (EPS) mit mindestens 90% des Innenwassers in Form
von Innenwassertropfchen mit einem Durchmesser im Bereich von 0,5 bis 15 ym bil-
den beim Verschdumen Schaumstoffe mit ausreichender Zellzahl und homogener
Schaumstruktur.

Die zugesetzte Treibmittel- und Wassermenge wird so gewahit, dass die expandierba-
ren Styrolpolymeren (EPS) ein Expansionsvermégen a, definiert als Schiittdichte vor
dem Verschaumen/Schittdichte nach dem Verschdumen héchstens 125 bevorzugt 25
bis 100 aufweisen.

Die erfindungsgeméfRen expandierbaren Styrolpolymergranulate (EPS) weisen in der
Regel eine Schittdichte von héchstens 700 g/l bevorzugt im Bereich von 590 bis
660 g/l auf. Bei Verwendung von Fiillstoffen kénnen in Abhangigkeit von der Art und
Menge des Flllstoffes Schittdichten im Bereich von 590 bis 1200 g/l auftreten.
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Als Flammschutzmittel werden organische Bromverbindung mit einem Bromgehalt von
mindestens 70 Gew.-% eingesetzt. Insbesondere geeignet sind aliphatische, cyclo-
aliphatische und aromatische Bromverbindungen, wie Hexabromcyclododekan, Penta-
brommonochlocyclohexan, Pentabromphenylallylether. Das Flammschutzmittel wird in
der Regel in Mengen von 0,2 bis 5, bevorzugt von 0,5 bis 2,5 Gew.-%, bezogen auf
das Styrolpolymer, eingesetzt.

Bevorzugt wird der Styrolpolymerschmelz Dicumyl oder Dicumyiperoxid als Flamm-
schutzsynergist zudosiert. Weiter geeignete Flammschutzsynergisten sind thermische
Radikalbildner mit Halbwertszeiten von 6 Minuten bei Temperaturen im Bereich von
110 bis 300°C, bevorzugt 140 bis 230°C, die filissig oder in Wasser, Kohlenwasserstof-
fen oder Weisdl Iéslich sind. Bevorzugt wird als Flammschutzsynergist Di-tert.-butyl-
peroxid (Trigonox® B), Tert.-butyl-hydroperoxid (Trigonox® A80), eine Lésung von
Dicumylperoxid in Pentan oder eine wéssrige Losung eines Peroxides oder Hydrope-
roxides eingesetzt. Der Flammschutzsynergist wird bevorzugt rein oder im Falie von
Feststoffen in bei Normalbedingungen (1 bar, 23°C) nahezu geséttigter Losung einge-
setzt, so dass er mit klassischen Pumpsystemen direkt in einen temperierten und
druckbeaufschlagten Raum dosiert werden kann. Durch das Vorliegen in flissiger
Phase ist eine Dosierung so méglich, dass auch von niedrig zerfallenden Peroxiden
ausreichende Mengen die Prozess- bzw. Extrusionsbedingungen Uberstehen und
trotzdem eine homogene Einmischung erreicht wird. In der Regel wird der Flamm-
schutzsynergist in Mengen im Bereich von 0,05 bis 1 Gew.-%, bevorzugt im Bereich
von 0,1 bis 0,5 Gew.-% eingesetzt.

Des weiteren kénnen der Styrolpolymerschmelze Additive, Keimbildner, Filistoffe,
Weichmacher, 16sliche und unlésliche anorganische und/oder organische Farbstoffe
und Pigmente, z.B. IR-Absorber, wie Ruf3, Graphit oder Aluminiumpulver gemeinsam
oder raumlich getrennt, z.B. Gber Mischer oder Seitenextruder zugegeben werden. In
der Regel werden die Farbstoffe und Pigmente in Mengen im Bereich von 0,01 bis 30,
bevorzugt im Bereich von 1 bis 5 Gew.-% zugesetzt. Zur homogenen und mikrodisper-
sen Verteilung der Pigmente in dem Styrolpolymer kann es insbesondere bei polaren
Pigmenten zweckmanig sein ein Dispergierhilfsmittel, z.B Organosilane, epoxygrup-
penhaltige Polymere oder Maleinsdureanhydrid-gepfropfte Styrolpolymere, einzuset-
zen. Bevorzugte Weichmacher sind Mineraldle, Phthalate, die in Mengen von 0,05 bis
10 Gew.-%, bezogen auf das Styrolpolymerisat, eingesetzt werden kénnen.

Zur Herstellung der erfindungsgeméBen expandierbaren Styrolpolymerisate wird das
Treibmittel in die Polymerschmelze eingemischt. Das Verfahren umfasst die Stufen a)
Schmelzerzeugung, b) Mischen ¢) Kuhlen d) Férdern und e) Granulieren. Jede dieser
Stufen kann durch die in der Kunststoffverarbeitung bekannten Apparate oder Appara-
tekombinationen ausgefihrt werden. Zur Einmischung eignen sich statische oder dy-
namische Mischer, beispielsweise Extruder. Die Polymerschmelze kann direkt aus ei-
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5
nem Polymerisationsreaktor entnommen werden oder direkt in dem Mischextruder oder
einem separaten Aufschmelzextruder durch Aufschmelzen von Polymergranulaten
erzeugt werden, Die Kihlung der Schmelze kann in den Mischaggregaten oder in se-
paraten Kuhlern erfolgen. Fir die Granulierung kommen beispielsweise die druckbe-
aufschlagte Unterwassergranulierung, Granulierung mit rotierenden Messern und Kiih-
lung durch Sprithvernebelung von Temperierfliissigkeiten oder Zerstaubungsgranula-
tion in Betracht. Zur Durchfihrung des Verfahrens geeignete Apparateanordnungen
sind z.B.:

a) Polymerisationsreaktor — statischer Mischer/Kiihler — Granulator
b)  Polymerisationsreaktor — Extruder — Granulator

c) Extruder — statischer Mischer — Granulator

d)  Extruder — Granulator

Weiterhin kann die Anordnung Seitenextruder zur Einbringung von Additiven, z.B. von
Feststoffen oder thermisch empfindlichen Zusatzstoffen aufweisen.

Die treibmittelhaltige Styrolpolymerschmelze wird in der Regel mit einer Temperatur im
Bereich von 140 bis 300°C, bevorzugt im Bereich von 160 bis 240°C durch die Disen-
platte geférdert. Eine Abkihlung bis in den Bereich der Glasiibergangstemperatur ist
nicht notwendig.

Die Dusenplatte wird mindestens auf die Temperatur der treibmittelhaltigen Polysty-
rolschmelze beheizt. Bevorzugt liegt die Temperatur der Disenplatte im Bereich von
20 bis 100°C Uber der Temperatur der treibmittelhaltigen Polystyroilschmelze. Dadurch
werden Polymerablagerungen in den Dlsen verhindert und eine stérungsfreie Granu-
lierung gewahrleistet.

Um marktfahige GranulatgréBen zu erhalten sollte der Durchmesser (D) der Diisen-
bohrungen am Diisenaustritt im Bereich von 0,2 bis 1,5 mm), bevorzugt im Bereich von
0,3 bis 1,2 mm, besonders bevorzugt im Bereich von 0,3 bis 0,8 mm liegen. Damit las-
sen sich auch nach Strangaufweitung GranulatgroBen unter 2 mm, insbesondere im
Bereich 0,4 bis 1,4 mm gezielt einstellen.

Die Strangaufweitung kann auBer Gber die Molekulargewichtsverteilung durch die Di-
sengeometrie beeinflusst werden. Die Disenplatte weist bevorzugt Bohrungen mit ei-
nem Verhaltnis L/D von mindestens 2 auf, wobei die Lange (L) den Disenbereich,
dessen Durchmesser héchstens dem Durchmesser (D) am Disenaustritt entspricht,
bezeichnet. Bevorzugt liegt das Verhaltnis L/D im Bereich von 3 - 20.

Im allgemeinen solite der Durchmesser (E) der Bohrungen am Diseneintritt der DU-
senplatte mindestens doppelt so gro3 wie der Durchmesser (D) am Disenaustritt sein.
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Eine Ausflihrungsform der Diisenplatte weist Bohrungen mit konischem Einlauf und
einem Einlaufwinkel o kleiner 180°, bevorzugt im Bereich von 30 bis 120° auf. In einer
weiteren Ausflihrungsform besitzt die Diisenplatte Bohrungen mit konischem Auslauf
und einen Auslaufwinkel 8 kleiner 90°, bevorzugt im Bereich von 15 bis 45°. Um geziel-
te GranulatgréBenverteilungen der Styrolpolymeren zu erzeugen kann die Diisenplatte
mit Bohrungen unterschiedlicher Austrittsdurchmesser (D) ausgertstet werden. Die
verschiedenen Ausfuhrungsformen der Disengeometrie kénnen auch miteinander
kombiniert werden.

Ein besonders bevorzugtes Verfahren zur Herstellung von expandierbaren Styrolpoly-
meren umfasst die Schritte

a)  Polymerisation von Styrolmonomer und gegebenenfalls copolymersierbaren Mo-
nomeren zu einem Styrolpolymer mit einem mittieren Molekulargewicht im Be-
reich von 160.000 bis 400.000 g/mol,

b)  Entgasung der erhaltenen Styrolpolymerschmelze,

c)  Einmischen des Treibmittels und gegebenenfalls Additiven, in die Styrolpoly-
merschmelze mittels statischen oder dynamischen Mischer bei einer Temperatur
von mindestens 150°C, bevorzugt 180 - 260°C,

d) Kihlen der treibmittelhaltigen Styrolpolymerschmelze auf eine Temperatur, die
mindestens 120°C, bevorzugt 150 - 200°C betragt,

e) Eintragen des Flammschutzmittels Gber einen Seitenextruder,

f) Austrag durch eine Disenplatte mit Bohrungen, deren Durchmesser am
Disenaustritt héchstens 1,5 mm betragt und

g) Granulieren der treibmittelhaltigen Schmelze.

In Schritt g) kann die Granulierung direkt hinter der Dusenplatte unter Wasser bei ei-
nem Druck im Bereich von 1 bis 25 bar, bevorzugt 5 bis 15 bar erfolgen.

Aufgrund der Polymerisation in Stufe a) und Entgasung in Stufe b) steht fir die Treib-
mittelimpragnierung in Stufe d) direkt eine Polymerschmelze zur Verfligung und ein
Aufschmelzen von Styrolpolymeren ist nicht notwendig. Dies ist nicht nur wirtschaftli-
cher, sondern flhrt auch zu expandierbaren Styrolpolymeren (EPS) mit niedrigen Sty-
rolmonomergehalten, da die mechanischen Schereinwirkung im Aufschmelzbereich
eines Extruders, die in der Regel zu einer Rickspaltung von Monomeren flhrt, vermie-
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den wird. Um den Styrolmonomerengehalt niedrig zu halten, insbesondere unter

500 ppm mit Styrolmonomergehalten, ist es ferner zweckmaBig, den mechanischen
und thermischen Energieeintrag in allen folgenden Verfahrensstufen so gering wie
mdglich zu halten. Besonders bevorzugt werden daher Scherraten unter 50/sec, be-
vorzugt 5 bis 30/sec, und Temperaturen unter 260°C sowie kurze Verweilzeiten im Be-
reich von 1 bis 20, bevorzugt 2 bis 10 Minuten in den Stufen d) bis f) eingehalten. Be-
sonders bevorzugt werden ausschlieBlich statische Mischer und statische Kihler im
gesamten Verfahren eingesetzt. Die Polymerschmelze kann durch Druckpumpen, z.B.
Zahnradpumpen geférdert und ausgetragen werden.

Eine weitere Mdglichkeit zur Verringerung des Styrolmonomerengehaltes und/oder
Restldsungsmittel wie Ethylbenzol besteht darin, in Stufe b) eine Hochentgasung mit-
tels Schleppmitteln, beispielsweise Wasser, Stickstoff oder Kohlendioxid, vorzusehen
oder die Polymerisationsstufe a) anionisch durchzufihren. Die anionische Polymerisa-
tion von Styrol flihrt nicht nur zu Styrolpolymeren mit niedrigem Styrolmonomeranteil,
sondern gleichzeitig zur geringen Styrololigomerenanteilen.

Bei Verwendung von Peroxiden als Flammschutzmittel werden die Reststyrol-Gehalte
des treibmittelhaltigen Granulats Gberraschenderweise signifikant gesenkt. Durch die
Peroxid-Zugabe wird nur eine leichte Reduzierung des mittleren Molekulargewichts
beobachtet, es wird jedoch keine wesentliche Entstehung von Oligomeren oder Mono-
meren gefunden. Dies ermdglicht einerseits die Verwendung von Polystyroischmelzen
mit héheren Restmonomer-Gehalten, was wiederum geringeren Aufwand bei der Ent-
gasung nach dem Polystyrol-Reaktor beinhaltet. Andererseits konnen ausgehend von
bereits weitgehend entgastem Polystyrol die Restmonomer-Gehalte noch weiter ge-
senkt werden. Auf diese Weise kénnen EPS-Granulate mit Restmonomer-Gehalten
unter 250 ppm erreicht werden.

Zur Verbesserung der Verarbeitbarkeit kénnen die fertigen expandierbaren Styrolpoly-
mergranulate durch Glycerinester, Antistatika oder Antiverkiebungsmittel beschichten
werden.

Das EPS Granulat kann mit Glycerinmonostearat GMS (typischerweise 0,25%), Glyce-
rintristearat (typischerweise 0,25%) feinteiliger Kieselsdure Aerosil R972 (typischerwei-
se 0,12%) und Zn-Stearat (typischerweise 0,15%), sowie Antistatikum beschichtet
werden. ‘

Die erfindungsgeménBen expandierdierbaren Styrolpolymergranulate kénnen in einem
ersten Schritt mittels HeiBluft oder Wasserdampf zu Schaumpartikeln mit einer Dichte
im Bereich von 8 bis 100 g/l vorgeschaumt und in einem 2. Schritt in einer geschlosse-
nen Form zu Partikelformteilen verschweif3t werden.
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Beispiele:
Beispiel 1 - 6:

Zu einem Hauptstrom einer treibmittelhaltige Polymerschmelze (Polystyrol mit einer
Viskositatszahl VZ von 74 ml/g, mittlerem Molekulargewicht M,, von 185.000 g/mol und

. einer Uneinheitlichkeit M/M, von 2,6 und 6 Gew.-% n-Pentan) wurde nach Abkuhlen

von 260°C auf 190°C (iber einen Seitenextruder in einer Polystyrolschmelze bei 190°C
vorgemischtes Hexabromcyclododekan (HBCD FR 1206 HAT der Fa. Eurobrom) und
Dicumyl gemaf den Angaben in Tabelle 1 (Gewichtsprozent, bezogen auf Polystyrol)
zudosiert. Die Additivkonzentration (HBCD + Dicumyl) im Seitenstrom betrug

33 Gew.-%. Die resultierende Polymerschmelze wurde bei einem Durchsatz von

60 kg/h durch eine Disenplatte mit 32 Bohrungen (0,75 mm Durchmesser) geférdert
und mit Hilfe einer druckbeaufschlagten Unterwassergranulierung zu kompakten Gra-
nulaten mit enger GroBenverteilung granuliert. Die gesamte Verweilzeit des HBCD und
Dicumy! von der Zugabestelle bis zur Granulierung betrug 8 Minuten.

Fur die Beispiele 2 und 4 wurde mikronisiertes HBCD mit einer mittleren TeilchengroBe
d(50) von 2 um und mikronisiertes Dicumyl mit einer mittleren TeilchengréBe d(50) von
7 ym eingesetzt.

Vergleichsversuche V1 bis V4

Beispiel 1 wurde wiederholt, wobei HBCD und/oder Dicumyl als Flammschutzsynergist
weggelassen wurden. In Vergleichsversuch V2 wurde HBCD der Polystyrolschmelze
im Hauptstrom bei 220°C vor Zugabe des Treibmittels zugegeben. Die Verweilzeit des
HBCD bei einer Temperatur Gber 190°C betrug 40 Minuten. Die erhaltenen EPS-
Granulate waren stark braun gefarbt.

Die erhaitenen expandierbaren Polystyrolgranulate wurden in stromendem Wasser-
dampf zu Schaumstoffpartikel mit einer Dichte von etwa 20 g/l vorgeschaumt und nach
24-stindiger Lagerung in gasdichten Formen mit Wasserdampf zu Schaumstoffkérpérn
verschweif3t.

Nach 72-stiindiger Lagerung der Schaumstoffkdrper wurde das Brandverhalten be-
stimmt. Hierflr wurden die Schaumstoffkérper in einem Horizontalbrandtest 2 Sekun-
den lang mit einer Bunsenbrennerflamme beflammt und anschlieBend aus der Flamme
entfernt. Nachbrennzeiten von unterhalb 6 Sekunden sind geeignet um den B2 Test
nach DIN 4102 zu bestehen.
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Die Menge an Flammschutzmittel (Dosierung und gemessen im EPS-Partikelschaum)
sowie die Ergebnisse des Brandschutztestes sind in Tabelle 1 zusammengefasst. Ta-
belle 2 zeigt das Schaumverhalten der Beispiele 2 und 4 und des Vergleichsversuches
V1.

Tabelle 1:

HBCD dosiert [HBCD im EPS  |Dicumyl dosiert |[Nachbrennzeit
Beispiel [[Gew.-%)] [Gew.-%)] [Gew.-%] [sec.]
V1 - - - brennt ab
V2 1,5 <0,6 - brennt ab
V3 1,5 1,35 - brennt ab
V4 - - 0,3 brennt ab
1 1,5 1,35 0,1 10
2 1,5* 1,35 0,1 8
3 1,0 0,90 0,3 6
4 1,0* 0,90 0,3 4
5 1,5 1,35 0,3 2
6 2,0 Nicht bestimmt [0,4 < 1

Tabelle 2: Schittdichte in Abhéngigkeit von der Schaumzeit

Schaumzeit [sec] | V1 Beispiel 2 | Beispiel 4
1 19,2 22,7 25,0
2 13,5 16,1 15,6
3 13,9 13,9 14,3
4 17,9 13,2 13,5
5 19,2 15,2 15,6
6 20,0 16,7 17,2
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Patentanspriche

Verfahren zur Herstellung von flammgeschiitzten, expandierbaren Styrolpolyme-
ren (EPS) durch Extrusion einer Treibmittel- und Flammschutzmittel-haltigen Sty-
rolpolymerschmelze durch eine Disenplatte mit anschlieBender Unterwasser-
granula-tion, dadurch gekennzeichnet, dass die Verweilzeit des Flammschutzmit-
tels bei einer Schmelzetemperatur im Bereich von 140 bis 220°C weniger als

30 Minuten betragt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Verweilzeit des
Flammschutzmittels bei einer Schmelzetemperatur im Bereich von 170 bis 200°C

weniger als 15 Minuten betragt.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass das Flamm-

schutzmittel der Teibmittel-haltigen Styrolpolymerschmelze zudosiert wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass das
Flammschutzmittel in einem Seitenextruder mit einem Anteil Styrolpolymer-
schmelze vorgemischt und der Styrolpolymerschmelze im Hauptstrom zudosiert
wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass als
Flammschutzmittel eine organische Bromverbindung mit einem Bromgehalt von
mindestens 70 Gew.-% eingesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass als Flammschutzmit-
tel Hexabromcyclododekan verwendet wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass der
Styrolpolymerschmelze zuséatzlich Dicumyl oder Dicumylperoxid als Flamm-
schutzsynergist zudosiert wird.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass das Flammschutz-
mittel und der Flammschutzsynergist vor der Zugabe auf einen mittleren Parti-
keldurchmesser im Bereich von 0,1 bis 50 zm mikronisiert wird.
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