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Fremgangsmidde til fremstilling af
formede legemer pa basis af expan=
deret polystyren.

Opfindelsen angdr en fremgangsmade til fremstilling af formede lege-
mer pad basis af expanderet polystyren, af den i indledningen til krav

1 angivne art.

Det er kendt, at det er muligt at opnd formede legemer, pé& basis

af opskummede polymere af styren, ved i lukkede forme (ikke gas-
tette) at forme fine partikler af polymer, der indeholder gasformige
eller veskeformige expanderingsmidler, ved at arbejde ved en tem-
peratur, der overskrider kogepunktet af skummemidlet og bledgerings-
punktet af det polymere materiale.
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T henhold til en fremgangsméde, der generelt folges, bliver de poly-
merpartikler, som indeholder opskumningsmidlet, ferst opvarmet (for-
expansion) i enten en lukket eller &ben beholder, indtil man nér en
forud fixeret, tilsyneladende massefylde, og derpd bliver der efter
en passende ®@ldningsperiode foretaget en yderligere expandering ved
opvarmning i en form (ikke gastmt), der er trykresistent.

P grund af denne opvarmning sintrer partiklerne til et legeme med

samme form som formen.

Efter formningen lader man det formede legeme afkele i formen i et
tidsrum, der er langt nok til at undgd forvridninger af det forme-
de legeme, niar dette forst en gang er udtaget fra formen.

Det er kendt at fremstille formede legemer ved polymerisation af
styren i nerverelse af et expanderingsmiddel, expandering af de frem-
stillede partikler, #ldning og endelig formning i en trykresistent,
men ikke gastet form.

Det er ligeledes, f.eks. fra fransk patentbeskrivelse nr. 2.075.492,
kendt, at afkelingstiden i formen efter formning kan afkortes ved i
polymerisationstrinnet at tilsztte en elastomer.

Det er opfindelsens formdl at tilvejebringe en fremgangsmade af den
i indledningen til krav 1 angivne art til fremstilling af expander-
bare polystyrenpartikler, med henblik pé& opndelse af expanderede
legemer, hvorved opholdstiden i formen er serlig kort, hvorved de
formede legemer kun udviser en meget ringe skrumpning, og hvorved
de formede legemer udviser en hgj sintringsgrad.

Fremgangsmiéden ifelge opfindelsen, der er af den i indledningen til
krav 1 angivne art, er ejendommelig ved det 1 den kendetegnende del
af krav 1 angivne. Herved opfyldes opfindelsens formil.

Det har faktisk overraskende vist sig, at de formgivne, expanderede
legemer, iszr blokkene, der er fremstillet i henhold til fremgangs-
méden ifslge opfindelsen, samtidigt udviser fglgende egenskaber:

a) en kort opholdstid i formen, der i almindelighed er lig med eller
endog lavere end 50% af den tid, der er nedvendig til afkeling
af de blokke, der er fremstillet ud fra for-expanderede partik-
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ler, der ikke indeholder de polymere, elastomere materialer, som

anvendes ved fremgangsmaden ifglge opfindelsen,
b) en skrumpning af blokken (som tykkelse) 1%, og
c) en hej sintringsgrad.

En saerlig foretrukken udfgrelsesform for fremgangsmiden ifglge opfin-
delsen er ejendommelig ved det i den kendetegnende del af krav 2 an-
givne. Herved opnds en s®rlig kort opholdstid i formen.

En swerlig foretrukken udfgrelsesform for fremgangsmdden ifelge opfin-
delsen er ejendommelig ved det i den kendetegnende del af krav 3
angivne. Herved opnés en s®rlig kort opholdstid i formen.

En szrlig foretrukken udfsrelsesform for fremgangsméden ifelge opfin-
delsen er ejendommelig ved det i den kendetegnende del af krav 4 an-
givne. Herved opnds bade en szrlig kort opholdstid i formen, en
serdeles ringe skrumpning og en s®rdeles hej sintringsgrad.

Serligt hensigtsmessige resultater kan som angivet opnds, ndr man
anvender ethylen-propylen-copolymere, der indeholder mellem 10 og
90 vagt-% ethylen~enheder, og har et logaritmisk viskositetstal,
malt i en 0,25 % oplesning af polymer i tetralin ved 135° C, som

ligger mellem 0,25 og 4.

P4 lignende m&de kan som anfprt hensigtsmmssige resultater opnds med
alkeniske, elastomere terpolymere, der indeholder mellem 40 og 50
vegt-% ethylen-enheder, mellem 50 og 40 vagt-% propylen-enheder

og op til 15 vagt-% enheder af diencarbonhydrider,

sdsom dicyclopentadien, 1,4-hexadien, methyl-norbornen, methyltetra-

hydroinden, ethylidennorbornen, butenylnorbornen og lignende.

En foretrukken elastomer er som anfert ethylen-propylen-ethyliden-
norbornen-terpolymer (vegtforhold: 50/47/3) med et logaritmisk vis-
kositetstal (mdlt i en 0,25 % oplesning af polymer i tetralin ved
135° ¢) p& ca. 1,8.
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Disse alkeniske elastomere tilblandes i almindelighed til styren
for polymerisationen eller under polymerisationen, eventuelt i

blanding med expanderingsmidler.

Ved udtrykket "styren-polymere" skal forstds sdvel homopolymere
af styren som copolymere af styren og andre vinyl- og/eller vinyli-

den-monomere, der indeholder mindst 50 vagt-% kemisk bundet styren.

Eksempler pd sddanne comonomere er: alfa-methylstyren, styren halo-
generet i1 kernen, acrylonitril, methacrylonitril, estere af acryl-
og/eller methacrylsyrer med alkoholer indeholdende fra 1 til 8 car-

bonatomer, N-vinyl-forbindelser, sisom vinylcarbazol. Der kan
ogsd anvendes copolymere, der ved siden af styren og muligvis de

ovenfor angivne vinyl- og/eller vinylidenmonomere ogsd indeholder
sma mazngder af monomere, der indeholder flere dobbeltbindinger, sa-

som f.eks. lelnylbenzen

De forbindelser, der skal anvendes som expanderingsmidler for de
styrenpolymere, kan udvelges fra et stort sortiment af forbindel-
ser, hvis egenskaber er kendt af sagkyndige.

Serligt velegnet er alifatiske carbonhydrider, alene eller i passende
indbyrdes blandinger, og indeholdende mellem 2 og 6 carbonatomer,
sdsom: propan, butan, pentan, hexan og cyclohexan, og de

halogenerede derivater af alifatiske carbonhydrider indeholdende fra
1 til 3 carbonatomer, sdsom f.eks. chlorfluor-derivater af methan,

ethan og ethylen.

Ved siden af expanderingsmidlerne kan der tilszttes andre additiver,
sasom f.eks. flammeslﬁkkende nmidler, organiske og uorganiske fyld-
stoffer, farvestoffer, antistatiske midler, antisammenbagningsmid-
ler til forhindring af dannelsen af smuldrende partikler i for-expan-
deringstrinnet, bledgeringsmidler og andre forbindelser af lignende

art.

Polymerisationen af styren, fortrinsvis i en vandig suspension, til-
setningen af expanderingsmidlet, fortrinsvis under polymerisatio-
nen, for-expanderingen af de sdledes fremkomne expanderbare partik-
ler, ®ldning og omdammelsen af de for-expanderende og ®ldede par-
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tikler til formede legemer, ved at forme i lukkede forme, gennemfores
i overensstemmelse med metoder, der er kendt af sagkyndige, sédsom

de,

der er detaljeret beskrevet i "Rigid Plastics Foams" af T.N.

Ferrigno, Reinhold Publishing Corp., New York - USA, (1963).

De folgende eksempler er angivet for bedre at illustrere de essenti-

elle trazk ved opfindelsen.

EXSEMPEL 1

Der gennemfertes forskellige prever med en vandig suspensionspoly-

merisation, idet man gik ud fra blandinger bestdende af:

- monomert styren 100

- afioniseret wvand 100

- polymerisationsinitiator (1) 0,20

- suspenderingsmiddel (2) 0,05

- NaCl 0,1

- alkenisk elastomer copolymer (3) 0,1

(1) blanding af tert.-butylperoxid og tert.-butyl-perbenzoat

(2)
(3)

(a)

(b)

(c)

(d)

acrylsyre/2-ethylhexylacrylat copolymer (vegtforhold 89/11).
forskellige typer af alkeniske elastomere copolymere, nemlig:

ethylen/propylen-copolymer indeholdende 50 vaegt-% kemisk bundne
ethylen-enheder, med et logaritmisk viskositetstal m&lt ved 135°C i
0,25 vegt-% oplesning af polymer i tetralin, lig med 0,96.

ethylen/propylen copolymer indeholdende 50 vegt-% ethylen-enheder
med et logaritmisk viskositetstal pa 0,6.

ethylen/propylen/ethylidennorbornen-elastomer alkenisk terpoly-
mer (vegtforhold: 50/47/3), med et logaritmisk viskositetstal
pa 1,8.

polybutadiengummi af den type, der kommercielt er kendt som

"Intene NF35A".

Forbindelserne a), b) og c) er i henhold til opfindelsen, mens for-

bindelse d) er angivet af sammenligningsgrunde.

Polymerisationen blev gennemfort ved temperaturer, der varierede fra
100° ¢ til 140° C i totalt 20 timer.
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Under polymerisationen tilsatte man 8 vegtdele af et expanderings-
middel bestdende af en blanding. af n-pentan og isopentan (vegtfor-
hold = 70/30).

Efter afkeling til stuetemperatur, filtrering, vaskning med vand og
torring 1 7 timer ved 35-40° C blev den polymere sigtet, sdledes at
der fremkom expanderbare polystyrenpartikler med en diameter, der
ligger mellem 0,9 og 1,6 mm.

‘Disse partikler har et indhold af expanderingsmiddel p& ca. 6 vagt-%.

Til de expanderbare partikler blev der tilsat et konventionelt anti-
sammenbagningsmiddel 1 mengder, der er lig 0,15 vegt-h.

Tilblandingen blev gennemfert i en SAGA skrueblander ved stuetempe-
ratur i ca. 10 minutter.

De s&ledes behandlede, expanderbare partikler blev tilfert til et for-
expanderingsapparat (Erlenbach Mod. K2), der var af den type, som
omfattede en skrueindgang pa bunden og en udgang af det forud kvel-
dede materiale fra tappen, hvorved disse partikler blev for-expan-
deret i ca. 5 minutter med damp ved 95-100° C.

Man lod derpd de for-expanderede partikler w®ldes i luft ved stuetem-
peratur i ca. 24 timer.

De for-expanderede og ®@ldede partikler blev derpd indfert i en blok-
fremstillende presse af Rauscher-typen, indtil den 100 x 100 x 50 cm
hulhed af formen var fyldt. Formningen blev gennemfert med damp med

et tryk pad 1 atm.

Koletiden for blokkene er denrtid, der kraves til, at trykket inden
i blokkene skal falde til nul efter afbrydelse af dampbehandlingen.

Efter 48 timer fra formningen blev skrumpningen og sintringsgraden

af blokkene bestemt. Denne sidste egenskab blev evalueret pad en 2 cm
tyk plade fremkommet ved varm slyngning fra den centrale del af blok-
ken, og den blev bestemf som den procentdel af de expanderede par-
tikler, der blev senderbrudt, nar pladen blev senderbrudt.
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Egenskaberne af de expanderbare partikler og af de sdledes fremkomne,
formede blokke er registreret i den folgende tabel.

TABEL

- Type af elastomer, alkenisk copolymer - a b c d

- mengde i vegt-% - 0,1 0,1 0,25 0,1
Egenskaber_af den formede blok

- Massefylde i kg/cm’ 20 20 20 20 20

- Afkgling af blokke, i minutter 60 30 27 30 45

- Skrumpning af blokken §1 K1 <1 £1 L1

(som tykkelse), %
- Sintringsgrad, 1 % 70 70 70 70 70

Som det fremgir af den foregdende tabel kan der kun fremstilles blokke
med lav kegletid, né&r man anvender elastomere, alkeniske copolymere

og terpolymere af typerne a), b) eller c), i henhold til opfindel-
sen, mens der i de andre tilfmlde fremkommer blokke med betydeligt
hojere nedkelingstider.
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Patentkrav:

1. Fremgangsmidde til fremstilling af formede legemer pd basis af
expanderet polystyren, hvilken fremgangsméde omfatter folgende reak-
tionstrin i den angivne rskkefslge: polymerisation af styrenet i
nerverelse af en elastomer, tilsatning af et expanderingsmiddel,
fortrinsvis under polymerisationen, for-expandering af de opskumme-
lige partikler, aldning af de for-expanderede partikler og formning
i en trykresistent og ikke gastat form af de for-expanderede og
‘@ldede partikler, kendetegnet ved, at der som elastomer
anvendes elastomere copolymere af ethylen og propylen eller elas-
tomere carbonhydrid-terpolymere af ethylen, propylen og en dien,

i en mengde pa 0,001 - 1, men fortrinsvis 0,05 - 0,5 vagt-%,

beregnet i forhold til styrenet.

2. Fremgangsmade ifelge kravl, kendetegnet ved, at den
elastomere er en ethylen-propylen-copolymer, der indeholder mellem
10 og 90 vagt-% ethylen-enheder, og har et logaritmisk viskositets-
tal mellem 0,25 og 4, mdlt i en 0,25% oplesning af polymer i tetra-

lin ved 135° C.

3. Fremgangsmdde ifplge kravl, kendetegnet ved, at den
elastomere er en terpolymer, der indeholder mellem 40 og 50 vegt-%
ethylen-enheder, mellem 50 og 40 vaegt-% propylen—-enheder og op til

15 vagt-% ethylidennorbornen—-enheder.

4. Fremgangsmade ifelge krav 3, kende tegnet ved, at den
elastomere terpolymere er ethylen-propylen-ethylidennorbornen med
et vagtforhold p& 50/47/3 og et logaritmisk viskositetstal pa 1,8,

7 malt i en 0,25% oplesning af polymer i tetralin ved 135° C.

Fremdragne publikationer:
FR patent nr. 2075492.

Langkjeer Kebenhavn



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

