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(57) Abstract: The invention relates to a method for producing expandable poly-
styrene with a molecular weight M,, in excess of 170,000 g/mol. According to
the invention, a styrene polymer melt containing an expanding agent and having
a temperature of at least 120 °C is passed through a spinneret comprising bores,
whose diameter at the spinneret exit measures a maximum 1.5 mm, and is then
granulated. The invention also relates to expandable styrene polymers (EPS) with
a molecular weight M, of more than 170,000 g/mol and between 0.05 and 1.5
wt. % inherent moisture.

(57) Zusammenfassung: Ein Verfahren zur Herstellung von expandierbaren
Styrolpolymeren mit einem Molekulargewicht M,, von mehr als 170.000
g/mol, wobei man eine treibmittelhaltige Styrolpolymerschmelze mit einer
Temperatur von mindestens 120°C durch eine Diisenplatte mit Bohrungen,
deren Durchmesser am Diisenaustritt hdchstens 1,5 mm betrégt, fordert und
anschliessend granuliert., sowie expandierbare Styrolpolymere (EPS) mit einem
Molekulargewicht Mw von mehr als 170.000 g/mol mit 0,05 bis 1,5 Gew.-%
Innenwasser.
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Verfahren zur Herstellung von expandierbarem Polystyrol
Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
expandierbaren Styrolpolyméren mit einem Molekulargewicht M, von
mehr als 170.000 g/mol, wobel man eine treibmittelhaltige Styrol-
polymerschmelze mit einer Temperatur von mindestens 120°C durch
eine Disenplatte mit Bohrungen, deren Durchmesser am Dilsenaus-
tritt hochstens 1,5 mm betridgt, fdrdert und anschlieffend granu-
liert, sowie expandierbare Styrolpolymere (EPS) mit einem Moleku-
largewicht M, von mehr als 170.000 g/mol mit 0,05 bis 1,5 Gew.-%
Innenwasser.

Verfahren zur Herstellung von expandierbaren Styrolpolymeren, wie
expandierbarem Polystyrol (EPS) durch Supensionspolymerisation
ist seit langem bekannt. Diese Verfahren haben den Nachteil, dass
groRe Mengen Abwasser anfallen und entsorgt werden miissen. Die
Polymerisate miissen getrocknet werden um Innenwasser zu entfer-
nen. AuRerdem fiihrt die Suspensionspolymerisation in der Regel zu
breiten PerlgrodfRenverteilungen, die aufwéndig in verschiedene
Perlfraktionen gesiebt werden miissen.

Welterhin kénnen expandierte (z. B. US 3,817 669) und expandier-
bare Styrolpolymerisate durch Extrusionsverfahren (GB-A- 1 062
307) hergestellt werden und). Die EP-A 668 139 beschreibt ein:
Verfahren zur wirtschaftlichen Herstellung von expandierbarem
Polystyrolgranulat (EPS) wobei die treibmittelhaltige Schmelze
mittels statischer Mischelemente in einer Dispergier-, Halte- und
Abkithlstufe hergestellt und anschlieRend granuliert wird. Auf-
grund der Abkiihlung der Schmelze auf wenige Grad iiber der Erstar-
rungstemperatur ist die Abfiihrung hoher Widrmemengen notwendig.

Die WO 98/51735 beschreibt Graphitpartikel enthaltende expandier-
bare Styrolpolymere mit verringerter Wirmeleitfihigkeit, die
durch Suspensionspolymerisation oder durch Extrusion in einem
Zwelschneckentextruder erh&dltlich sind. Aufgrund der hohen Scher-
krédfte in einem Zweischneckentextruder beobachtet man in der Re-
gel einen signifikanten Molekulargewichtsabbau des eingesetzten
Polymeren und/oder teilweise Zersetzung von zugegebenen Additi-
ven, wie Flammschutzmittel.

Zur Frzlelung optimaler Ddmmeigenschaften und guter Oberfl&chen
der Schaumstoffkdrper ist die Zellzahl und Schaumstruktur, die
sich beim Verschidumen der expandierbaren Styrolpolymeren (EPS)
einstellt, von entscheidender Bedeutung. Die durch Extrusion her-
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2
gestellten EPS-Granulaten lassen sich héufig nicht zu Schaum-
stoffen mit optimaler Schaumstruktur verschéumen.

Aufgabe der vorliegende Erfindung war es, den vorgenannten Nach-
teilen abzuhelfen und ein wirtschaftliches Verfahren zur Herstel-
lung von expandierbaren Styrolpolymergranulaten mit kleiner
GranulatgréRe und einheitlicher Granulatgréfenverteilung bereit-
zustellen, die sich insbesondere zu Schaumstoffen mit homogener
Struktur und hoher Zellzahl verschiumen lassen.

DemgemifR wurde das eingangs beschriebene Verfahren gefunden sowie
expandierbare Styrolpolymere (EPS) mit einem Molekulargewicht M,
von mehr als 170.000 g/mol, die 0,05 bis 1,5 Gew-% Innenwasser
enthalten.

Es hat sich gezeigt, dass Styrolpolmere mit Molekulargewichten Mw
von unter 170.000 bei der Granulierung zu Polymerabrieb fiihren.
Bevorzugt weist das expandierbare Styrolpolymer ein Molekularge-
wicht im Bereich von 190.000 bis 400.000 g/mol, besonders bevor-
zugt im Bereich von 220.000 bis 300.000 g/mol auf. Aufgrund des
Molekulargewichtsabbau durch Scherung und/oder Temperatur-
einwirkung liegt das Molekulargewicht des expandierbaren Polysty-
rols 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 m8glichst gering sein. Es
hat sich gezeigt, dass die Strangaufweitung unter anderem durch
die Molekuargewichtsverteilung des Styrolpolymeren beeinflusst
werden kann. Das expandierbare Styrolpolymer sollte daher bevor-
zugt eine Molekulargewichtsverteiiung mit einer Uneinheitlichkeit
M,/M, von h&chstens 3.5, besonders bevorzugt im Bereich von 1,5
bis 2,8 und ganz besonders bevorzugt im Bereich von 1,8 bis 2,6
aufweisen. :

Bevorzugt werden als Styrolpolymere glasklares Polystyrol (GPPS),
Schlagzdhpolystyrol (HIPS), anionisch polymerisiertes Polystyrol
oder Schlagz&hpolystyrol (A-IPS), Styrol-o-Methstyrol-copolymere,
Acrylnitril-Butadien-Styrolpolymerisate (ABS), Styrol-Acrylnitril
(SAN) Acrylnitril-Styrol-Acrylester (ASA), Methyacrylat-Butadien-
Styrol (MBS), Methylmethacrylat-Acrylnitril-Butadien-Styrol
(MABS) - polymerisate oder Mischungen davon oder mit Polyphenylen-
ether (PPE) eingesetzt.

Die genannten Styrolpolymeren kénnen zur Verbesserung der mecha-
nischen Eigenschaften oder der Temperaturbestdndigkeit gegebenen-
falls unter Verwendung von Vertrdglichkeitsvermittlern mit
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3
thermoplastischen Polymeren, wie Polyamiden (PA), Polyolefinen,
wie Polypropvlen (PP) oder Polyethylen (PE), Polyacrylaten, wie
Polymethylmethacrylat (PMMA), Polycarbonat (PC), Polyestern, wie
Polyethylentherephtalat (PET) oder Polybutylenterephtalat (PBT),
Polyethersulfonen (PES), Polyetherketonen oder Polyethersulfiden
(PES) oder Mischungen davon in der Regel in Anteilen von insge-
samt bis maximal 30 Gew.-%, bevorzugt im Bereich von 1 bis 10
Gew.-%, bezogen auf die Polymerschmelze, abgemischt werden. Des-
weiteren sind Mischungen in den genannten Mengenbereichen auch
mit z. B hydrophob modifizierten oder funktionalisierten Polyme-
ren oder Oligomeren, Kautschuken, wie Polvacrylaten oder Poly-
dienen, z. B. Styrol-Butadien-Blockcopolymeren oder biologisch
abbaubaren aliphatischen oder aliphatisch/aromatischen Copoly-
estern mdglich.

Der Styrolpolymerschmelze kénnen auch Polymerrecyklate der ge-
nannten thermoplastischen Polymeren, insbesondere Styrolpolymere
und expandierbare Styrolpolymerer (EPS) in Mengen zugemischt wer-
den, die deren Eigenschaften nicht wesentlich verschlechtern, in
der Regel in Mengen von maximal 30 Gew.-%, insbesondere in Mengen
von 1 bis 10 Gew.-%.

Die treibmittelhaltige Styrolpolymerschmelze enthdlt in der Regel
eine oder mehrere Treibmittel in homogener Verteilung in einem
Anteil von insgesamt 2 bis 10 Gew.-%, bezogen auf die treib-
mittelhaltige Styrolpolyermschmelze. Als Treibmittel, eigenen
sich die tiblicherweise in EPS eingesetzten physikalische Treib-
mittel, wie aliphatischen Kohlenwasserstoffe mit 2 bis 7 Kohlen-
stoffatomen, Alkohole, Ketone, Ether oder halogenierten Kohlen-
wasserstoffe. Bevorzugt wird iso-Butan, n-Butan, iso-Pentan, n-
Pentan eingesetzt.

Zur Verbesserung der Verschdumbarkeit kénnen feinverteilte Innen-
wassertrdpfchen in die Styrolpolymermatirx eingebracht werden.
Die kann beispielsweise durch die Zugabe von Wasser in die aufge-
schmolzene Styrolpolymermatirix erfolgen. Bevorzugt erfolgt die
Zugabe vor der Treibmitteldosierung. Eine homogene Verteilung des
Wassers kann mittels Knetelementen oder statischen Mischern er-
reicht werden.

Die zugesetzte Wassermenge wird so gewdhlt, dass die expandier-
baren Styrolpolymeren (EPS) ein Expansionsvermdgen ¢, definiert
als Schiittdichte vor dem Verschdumen/Schiittdichte nach dem
Verschidumen héchstens 125 aufweisen. In der Regel sind 0,05 bis
1,5 Gew.~-% Wasser, bezogen auf das Styrolpolymer, ausreichend.
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Expandierbare Styrolpolymere (EPS) mit mindestens 90% des Innen-
wassers in Form von Innenwassertrdpfchen mit einem Durchmesser im
Bereich von 0,5 bis 15 um bilden beim Verschédumen Schaumstoffe
mit ausreichender Zellzahl und homogener Schaumstruktur.

Die erfindungsgeméfen expandierbaren Styrolpolymergranulate (EPS)
weisen in der Regel eine Schiittdichte von héchstens 700 g/l auf.

Des weiteren k&nnen der Styrolpolyvmerschmelze Additive, Keim-
bildner, Weichmacher, Flammschutzmittel, 1&sliche und unl&sliche

. anorganische und/oder organische Farbstoffe und Pigmente, z.B.

IR-Absorber, wie RuR, Graphit oder Aluminiumpulver gemeinsam oder
raumlich getrennt zugegeben werden. In der Regel werden die Farb-
stoffe und Pigmente in Mengen im Bereich von 0,01 bis 30, bevor-
zugt im Bereich von 1 bis 5 Gew.-% zugesetzt. Zur homogenen und
mikrodispersen Verteilung der Pigmente in dem Styrolpolymer kann
es insbesgondere beli polaren Pigmenten zweckmédf®ig sein ein
Dispergierhilfsmittel, z.B Oranosilane oder Maleins&dureanhydrid-
gepfropfte Styrolpolymere, einzusetzen und bel niedrigen Scherra-
ten, z. b kleiner 30/sec lber einen Seitenextruder oder iiber
einen statischen Mischer einzumischen. Bevorzugte Weichmacher
sind Mineraldle, oligomere Syrolpolymere, Phtalate in Mengen von
0,05 bis 10 Gew.-%, bezogen auf das Styrolpolymerisat eingesetzt
werden.

Die héhermolekularen Styrolpolymerisate erlauben dass die treib-
mittelhaltige Styrolpolymerschmelze mit einer Temperatur im Be-
reich von 140 bis 300°C, bevorzugt im Bereich von 160 bis 240°C
durch die Diisenplatte gefédrdert werden kann. Eine Abkihlung bis
in den Bereich der Glasiibergangstemperatur ist nicht notwendig.

Die Diisenplatte wird mindestens auf die Temperatur der treib-
mittelhaltigen Polystyrolschmelze beheizt. Bevorzugt liegt die
Temperatur der Diisenplatte im Bereich von 20 bis 100°C iiber der
Temperatur der treibmittelhaltigen Polystyrolschmelze. Dadurch
werden Polymerablagerungen in den Diisen verhindert und eine sté-
rungsfreie Granulierung gewidhrleistet.

Um marktfdhige GranulatgréfRen zu erhalten sollte der Durchmesser
(D) der Disenbohrungen am Diisenaustritt im Bereich von 0,2 bis
1,5 mm, bevorzugt im Bereich von 0,3 bis 1,2 mm, besonders bevor-
zugt im Bereich von 0,3 bis 0,8 mm liegen. Damit lassen sich auch
nach Strangaufweitung Granulatgrdfen unter 2 mm, insbesondere im
Bereich 0,4 bis 0,9 mm gezielt einstellen.
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Neben der Molekulargewichtsverteilung kann die Strangaufweitung
durch die Diisengeometrie beeinflusst werden. Beispiele fiir geei-
gnete Diisengeometrien sind in Figur 1 gezeigt. Die Linge (L) be-
zeichnet den Disenbereich, dessen Durchmesser hdchstens dem
Durchmesser (D) am Diisenaustritt entspricht. Die Diisenplatte
weist bevorzugt Bohrungen mit einem Verh&ltnis L/D von mindestens
2 auf. Bevorzugt liegt das Verhdltnis L/D im Bereich von 3 - 10.

Im allgemeinen sollte der Durchmesser (E) der Bohrungen am Diise-
neintritt der Diisenplatte mindestens doppelt so groR wie der

. Durchmesser (D) am Diisenaustritt sein.

Eine Ausfiihrungsform der Diisenplatte welst Bohrungen mit koni-
schem Einlauf und einem Einlaufwinkel o kleiner 180°, bevorzugt im
Bereich von 30 bis 120° auf. In einer weiteren Ausfithrungsform be-
sitzt die Diisenplatte Bohrungen mit konischem Auslauf und einen
Auslaufwinkel P kleiner 90°, bevorzugt im Bereich von 15 bis 45°.
Um gezielte Granulatgréfenverteilungen der Styrolpolymeren zu er-
zeugen kann die Diisenplatte mit Bohrungen unterschiedlicher Aus-
trittsdurchmesser (D) ausgeriistet werden. Die verschiedenen Aus-
fliihrungsformen der Disengeometrie kénnen auch miteinander kombi-
niert werden.

Ein besonders bevorzugtes Verfahren zur Herstellung von
expandierbaren Styrolpolymeren mit einem Molekulargewicht Mw von

mehr als 170.000 g/mol, umfasst die Schritte

a) Polymerisation von Styrolmonomer und gegebenenfalls copoly-
mersierbaren Monomeren,

b) Entgasungung des erhaltenen Styrolpolymerschmelze,
¢) Einmischen des Treibmittels und gegebenenfalls Additiven, in
die Styrolpolymerschmelze mittels statischen oder dynamischen

Mischer beli einer Temperatur von mindestens 150°C,

d) Kihlen der treibmittelhaltigen Styrolpolymerschmelze auf eine
Temperatur von mindestens 120°C,

e) Austrag durch eine Disenplatte mit Bohrungen, deren Durch-
messer am Diisenaustritt héchstens 1,5 mm betridgt und

f) Granulieren der treibmittelhaltigen Schmelze.
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In Schritt f) kann die Granulierung direkt hinter der Diisenplatte
unter Wasser bei einem Druck im Bereich von 1 bis 10 bar erfol-
gen.

Aufgrund der Polymerisation in Stufe a) und Entgasung in Stufe b)
steht fiir die Treibmittelimpdgnierung in Stufe c¢) direkt eine
Polymerschmelze zur Verfiigung und ein Aufschmelzen von Styrol-
polymeren ist nicht notwendig. Dies ist nicht nur wirtschaftli-
cher, sondern fiihrt auch zu expandierbaren Styrolpolymeren (EPS)
mit niedrigen Styrolmonomergehalten, da die mechanischen Sche-
reinwirkung im Aufschmelzbereich eines Extruders, die in der Re-
gel zu einer Riickspaltung von Monomeren fiihrt, vermieden wird. Um
den Styrolmonomerengehalt niedrig zu halten, insbesondere unter
500 ppm mit Styrolmomomergehalten, ist es ferner zweckm&fig, den
mechanischen und thermischen Energieeintrag in allen folgenden
Verfahrensstufen so gering wie m&glich zu halten. Besonders
bevorzugt werden daher Scherraten unter 30/sec, und Temperaturen
unter 260°C sowie kurze Verweilzeiten im Bereich von 1 bis 10,
bevorzugt 2 bis 5 Minuten in den Stufen c¢) bis e) eingehalten.
Besonders bevorzugt werden ausschliefflich statische Mischer im
gesamten Verfahren eingesetzt. Die Polymerschmelze kann durch
Druckpumpen, z. B. Zahnradpumpen gefdrdert und ausgetragen wer-
den.

Eine weitere Mdglichkeit zur Verringerung des Styrolmonomerenge-
haltes und/oder Restl&sungsmittel wie Ethylbenzol besteht darin,
in Stufe b) eine Hochentgasung mittels Schleppmitteln, beispiels-
weise Wasser, Stickstoff oder Kohlendioxid, vorzusehen oder die
Polymerisationsstufe a) anionisch durchzufiihren. Die anionische
Polymerisation von Styrol fithrt nicht nur zu Styrolpolymeren mit
niedrigem Styrolmonomeranteil, sondern gleichzeitig zur geringen
Styrololigomerenanteilen.

Zur Verbesserung der Verarbeitbarkeit kdnnen die fertigen
expandierbaren Styrolpolymergranulate durch Glycerinester, Anti-
statika oder Antiverklebungsmittel beschichten werden.

Beispiele:

Flir die Beispiele wurde eine treibmittelhaltige Polystyrol-
schmelze aus PS 158 K der BASF Aktiengesellschaft mit einer
Viskositédtszahl VZ von 98 ml/g (My = 280.000 g/mol, Uneinheitlich-
keit Mw/Mn = 3.0) und 6 Gew.-% n-Pentan eingesetzt, sofern in den
Beispielen keine andere Angaben gemacht werden.
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Beispiel 1:

Die treibmittelhaltige Polystyolschmelze (6 Gew.-% n-Pentan)
wurde mit 100 kg/h Durchsatz durch eine Diisenplatte mit 300 Boh-
rungen (Durchmesser am Diisenaustritt (D) 0,4 mm, entsprechend
Form A in Fig. 1) gefdrdert. Die Schmelzetemperatur betrug 160°C.
Die erhaltenen expandierbaren Polystvrolgranulate besafen einen
einheitlichen Granulatdurchmesser von 1,0 mm. Der Styrolmonome-
rengehalt wurde zu 400 ppm bestimmt.

Durch ErhShung der Schmelzetemperatur verringerte sich der Granu-
latdurchmesser.

Schmel zetemperatur (°C) Granulatdurchmesser (mm)
160 ‘ 1,0

180 0,8

200 0,65

Beispiel 2:

Die treibmittelhaltige Polystyolschmelze (6 Gew.-% n-Pentan)
wurde mit 100 kg/h Durchsatz durch eine Diisenplatte mit 300 Boh-
rungen (Durchmesser am Diisenaustritt (D) 0,4 mm, entsprechend
Form A in Fig. 1) gefdrdert. Die Temperatur der Schmelze und der
Diisenplatte betrug jeweils 200°C. Die erhaltenen expandierbaren
Polystyrolgranulate besaffen einen einheitlichen Granulatdurchmes-
gser von 0,65 mm.

Schmelze- Diisenplattentem- |Granulatdurchmesser
temperatur (°C) peratur (°C)
(mm)
200 180 0,80
200 200 0,65
200 220 0,60
200 240 ' 0,55
Beispiel 3:

Die treibmittelhaltige Polystyolschmelze (6 Gew.-% n-Pentan)
wurde mit 100 kg/h Durchsatz durch eine Diisenplatte mit 300 Boh-
rungen (Durchmesser am Diisenaustritt (D) 0,4 mm, mit konischem
Einlaufwinkel entsprechend Form B in Fig. 1) gefdrdert. Die
Schmelzetemperatur betrug 180°C.
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Einlaufwinkel (o) |Granulatdurchmesser (mm)
180° 0,8
90° 0,7
45° 0,65
30° 0,60
Beispiel 4:

Die treibmittelhaltige Polystyvolschmelze (6 Gew.-% n-Pentan)
wurde mit 100 kg/h Durchsatz durch eine Diisenplatte mit 150 Boh-
rungen (Durchmesser am Disenaustritt (D) 0,6 mm) geférdert. Die
Schmelzetemperatur betrug 180°C.

Disenform nach |Granulatdurchmesser
Fig. 1
(mnm)
1.1
0,72
Beispiel 5:

Die treibmittelhaltige Polystyolschmelze (6 Gew.-% n-Pentan)
wurde mit 100 kg/h Durchsatz durch eine Diisenplatte mit 150 Boh-
rungen (Durchmesser am Diisenaustritt (D) 0,6 mm, entsprechend
Form A) gefdrdert. Die Schmelzetemperatur betrug 180°C.

Zusatz 4 Granulatdurchmesser
(mm)

ohne 1,1

3 Gew.-% Mineralsl 0,8

5 Gew.-% Butylbenzylphthalat 0,8

5 Gew.-% niedermolekulares GPPS 0,75

(My = 5000)

Beispiel 6:

Es wurden Polysytyrole mit den Eigenschaften aus Beispiel 1 aber
unterschiedlichen Uneinheitlichkeiten Mw/Mn eingesetzt. Die
treibmittelhaltige Polystyolschmelze (6 Gew.-% n-Pentan) wurde
mit 100 kg/h Durchsatz durch eine Diisenplatte mit 300 Bohrungen
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(Durchmesser am Dilisenaustritt (D) 0,4 mm, entsprechend Form A in
Fig. 1) geférdert. Die Schmelzetemperatur betrug 180°C.

Mw/Mn Granulatdurchmesser
(mm)
3 0,8
2 0,6
1,5 0,5
Beispiel 7:

Zu einer Polystyrolschmelze (PS 158 K) wurden 0,1 Gew.-% Wasser
und 6 Gew.-% n-Pentan zugegeben und mit 100 kg/h Durchsatz durch
eine Diisenplatte mit 300 Bohrungen (Durchmesser am Diisenaustritt
{D) 0,4 mm, entsprechend Form A in Fig. 1) gefdrdert. Die
Schmelzetemperatur betrug 160°C. Die erhaltenen expandierbaren Po-
lystyrolgranulate besaflen einen einheitlichen Granulatdurchmesser
von 1,0 mm. Die erhaltenen Granulate wurden mit strémendem Was-
serdampf zu Schaumpartikeln mit feinzelliger Schaumstruktur ex-
pandiert, die unter einem Mikroskop ausgewertet wurde. Die Zell-
zahl betrug ca 4 bis 4,5 Zellen/mm. Uber 90% der Innenwasser-
tropfchen wies einen Durchmesser von 1,5 um auf.

Beispiel 8:

Beisbiel 7 wurde wiederholt mit dem Unterschied, dass der
Polymerschmelze 0,6 Gew.% Wasser zugesetzt wurden. Die erhaltenen
expandierbaren Polystyrolgranulate besafen einen einheitlichen
Granulatdurchmesser von 1,0 mm. Die erhaltenen Granulate wurden
mit strémendem Wasserdampf zu Schaumpartikeln mit feinzelliger
Schaumstruktur expandiert, die unter einem Mikroskop ausgewertet
wurde. Die Zellzahl betrug ca. 8 bis 8,5 Zellen/mm. Uber 90% der
Innenwassertrépfchen wies einen Durchmesser von 10,5 pum auf.

Beispiel 9:

Zu einer Polystyrolschmelze (PS 158 K) wurden 6 Gew.-% n-Pentan,
0,3 Ge.-% eines Polysytrol/Maleinsiureanhydrid-Pfropfcopolymer
als Dispergierhilfsmittel und 0,8 Gew.-% Silbermetallpigment, je-
wells bezogen auf die Polymerschmelze, zugegeben und mit 100 kg/h
Durchsatz durch eine Diisenplatte mit 300 Bohrungen (Durchmesser
am Diisenaustritt (D) 0,4 mm, entsprechend Form A in Fig. 1) ge-
férdert. Die Schmelzetemperatur betrug 160°C. Die erhaltenen
expandierbaren Polystyrolgranulate besafen einen einheitlichen
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10
Granulatdurchmesser von 1,0 mm und wurden mit strémendem Wasser-
dampf zu Schaumpartikeln mit homogener Schaumstruktur expandiert.

Beispiel 10:

Beispiel 9 wurde wiederholt mit dem Unterschied, dass 0,8 Gew.-%
eines goldmetalligen Farbpigmentes und 0,3 Gew.-% Organosilan als
Dispergierhilfsmittel zugesetzt wurden. Die erhaltenen expandier-
baren Polystyrolgranulate besafen einen einheitlichen Granulat-
durchmesser von 1,0 mm und wurden mit strémendem Wasserdampf zu
Schaumpartikeln mit homogener Schaumstruktur expandiert.

Beispiel 11:

Eine treibmittelhaltige Polymerschmelze (Polystyrol mit einer
Viskosit&tszahl VZ von 74 ml/g, mittlerem Molekulargewicht M, von
190.000 g/mol und einer Uneinheitlichkeit M,/Mp von 3,0 und 6
Gew.~-% n-Pentan) wurde mit einem Durchsatz von 300 kg/h iiber ein
Anfahrventil mit 8lbeheizter, einstellbarer Drosselvorrichtung
(Anfahrschmelzedruck ca. 180 bar) durch eine Diisenplatte mit 300
Bohrungen mit 0,6 mm Durchmesser am Diisenaustritt gefdrdert. Die
erhaltenen expandierbaren Polystyrolgranulate zeigten eine enge
PartikelgréRenverteilung , wobei 80% der Partikel einen Druchmes-
ser im Bereich von 0,62 bis 0,8 mm aufwiesen. Der Restmonomeren-
gehalt wurde zu 325 ppm bestimmt.
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Patentanspriiche
1. Verfahren zur Herstellung von expandierbaren Styrolpolymeren
5 mit einem Molekulargewicht M, von mehr als 170.000 g/mol, da-

durch gekennzeichnet, dass man eine treibmittelhaltige Sty-
rolpolymerschmelze mit einer Temperatur von mindestens 120°C
durch eine Diisenplatte mit Bohrungen, deren Durchmesser am
Disenaustritt hdchstens 1,5 mm betragen, f£érdert und an-

10 schlieffend granuliert.

2. Verfahren nach aAnspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das
expandierbare Styrolpolymer ein Molekulargewicht im Bereich
von 190.000 bis 400.000 g/mol aufweist.

15

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet,
dass das expandierbare Styrolpolymer eine Molekulargewichts-
verteilung mit einer Uneinheitlichkeit Mw/Mn von héchstens
3.5 aufweist.

20

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man als Styrolpolymer glasklares Polystyrol
(GPPS) , Schlagzdhpolystyrol (HIPS), Acrylnitril-Butadien-Sty-
rolpolymerisate (ABS), Styrol-Acrylnitril (SAN) oder

25 Mischungen davon oder mit Polyphenylenether (PPE) einsetzt.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die treibmittelhaltige Styrolpolymerschmelze
in homogener Verteilung 2 bis 10 Gew.-% eines oder mehrerer

30 Treibmittel, ausgewdhlt aus der Gruppe der aliphatischen
Kohlenwasserstoffe mit 2 bis 7 Kohlenstoffatomen, Alkoholen,
Ketone, Ether oder halogenierten Kohlenwasserstoffe, enthilt.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekenn-
35 zeichnet, dass die treibmittelhaltige Styrolpolymerschmelze
Weichmacher, wie Mineraldle, oligomere Styrolpolymere, Phta-
late in Anteilen im Bereich wvon 0,05 bis 10 Gew.-%, bezogen
auf das Styrolpolymerisat enthalten.

40 7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man die treibmittelhaltige Styrolpolymer-
schmelze mit einer Temperatur im Bereich von 140 bis 300°C
durch die Diisenplatte foérdert.

45
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man die Diisenplatte mindestens auf die
Temperatur der treibmittelhaltigen Polystyrolschmelze be-
heizt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Durchmesser (D) der Diisenbohrungen am Dii-
senaustritt im Bereich von 0,2 bis 1,2 mm liegt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Diisenplatte Bohrungen mit einem Verh#ltnis
L/D (L&nge (L) des Diisenbereichs, dessen Durchmesser h&ch-
stens dem Durchmesser am Diisenaustritt entspricht, zum Durch-
messer (D) am Diisenaustritt) von mindestens 2 aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Durchmesser .(E) .der Bohrungen am Diisenein-
tritt der Diisenplatte mindestens doppelt so groff wie der
Durchmesser (D) am Diisenaustritt ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Disenplatte Bohrungen mit konischem Ein-
lauf mit einem Einlaufwinkel o kleiner 180° aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Diisenplatte Bohrungen mit konischem Aus-
lauf mit einem Auslaufwinkel B kleiner 90° aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Diisenplatte Bohrungen mit mit unterschied-
lichen Austrittsdurchmessern (D) aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 14, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die treibmittelhaltige Styrolpolymerschmelze
0,05 bis 1,5 Gew-% Wasser, bezogen auf das Styrolpolymere,
enthdlt.

Verfahren zur Herstellung von expandierbaren Styrolpolymeren
mit einem Molekulargewicht Mw von mehr als 170.000 g/mol, um-

fassend die Schritte

a) Polymerisation von Styrolmonomer und gegebenenfalls copo-
lymersierbaren Monomeren,

b) Entgasungung des erhaltenen Styrolpolymerschmelze,
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19.

20.

21.

22.

23.

24.
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¢) Einmischen des Treibmittels und gegebenenfalls Additiven,
in die Styrolpolymerschmelze mittels statischen oder dy-
namischen Mischer bei einer Temperatur von mindestens
150°C,

d) Kihlen der treibmittelhaltigen Styrolpolymerschmelze auf
eine Temperatur von mindestens 120°C

e) Austrag durch eine Diisenplatte mit Bohrungen, deren
Durchmesser am Dlisenaustritt hochstens 1,5 mm betrdgt und

f) Granulieren der treibmittelhaltigen Schmelze.

Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass
Schritt f) direkt hinter der Diisenplatte unter Wasser bel
einem Druck im Bereich von 1 bis 10 bar erfolgt.

Expandierbare Styrolpolymere (EPS) erhiltlich nach dem Ver-
fahren gemdf Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass sie
héchstens 500 ppm an Styrolmonomeren enthalten.

Expandierbare Styrolpolymere (EPS) mit einem Molekulargewicht
M, von mehr als 170.000 g/mol, dadurch gekennzeichnet, dass
sie 0,05 big 1,5 Gew-% Innenwasser enthalten.

Expandierbare Styrolpolymere (EPS) nach Anspruch 19, dadurch
gekennzeichnet, dass mindestens 90% des Innenwassers in Form
von InnenwassertrSpfchen mit einem Durchmesser im Bereich von
0,5 bis 15 um vorliegen.

Expandierbare Styrolpolymere (EPS) nach Anspruch 19 oder 20,
dadurch gekennzeichnet, dass das Expansionsvermdgen o hoéch-
stens 125 betrigt. '

Expandierbare Styrolpolymere (EPS) nach einem der Anspriiche
18 bis 21, dadurch gekennzeichnet, dass sie in Form von Gra-
nulaten mit einem Durchmesser von 0,4 bis 1,8 mm vorliegen.

Expandierbare Styrolpolymergranulate (EPS) nach Anspruch 22,
dadurch gekennzeichnet, dass sie eine Schiittdichte von héch-
stens 700 g/1 aufweisen.

Expandierbare Styrolpolymere (EPS) nach einem der Anspriiche
18 bis 22, dadurch gekennzeichnet, dass sie 0,01 bis 30
Gew.-% Pigmente enthalten.
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