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Tiivistelmi - Sammandrag

Keksint® kohdistuu styreenipohjaisesta polymeeristd muovattuihin tuotteisiin,

joiden

kiteisyysaste on ainakin 20%, mikid on saavutettu siten, ettd kiteisestd, pddasiassa

syndiotaktisen avaruusrakenteen omaavasta styreenipohjaisesta polymeerista muovatulle
tuotteelle on suoritettu kuumennuskdsittely 120 -~ 270°C:ssa, ja menetelmdd niiden val-
mistamiseksi. Tdllaisilla muovatuilla tuotteilla on hyvd ldmmbn kestdvyys ja kemialli-

nen kestdvyys ja ne sopivat siten lukuisiin sovellutuksiin, esimerkiksi tavallisissa

rakennusmateriaaleissa, sdhk®- ja elektroniikan laitteissa ja auton osissa.

Uppfinningen avser av en pa styren baserad polymer formade produkter med en kristalli-

sationsgrad av &tminstone 20% och vilka erhdllits genom utsittning av formade produk-

ter av kristallina, styrenbaserade polymerer, vilka har huvudsakligen syndiotaktisk

konfiguration, for virmebehandling vid en temperatur av 120 - 270°C, och ett férfaran-

de for framstdllning av desamma. Dessa formade produkter har god viarmebestdndighet och

god kemisk motstandsfrmdga och de lidmpar sig diarigenom v&l f8r olika anordningar,

t.ex. for vanliga byggnadsmaterial, i elektriska eller elektroniska apparater och som

bildelar.
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Styreenipohjaisesta polymeerista muovatut tuotteet ja me-
netelmd niiden valmistamiseksi

Esilld oleva keksintd koskee styreenipohjaisesta
polymeerista valmistettuja tuotteita sekd menetelmdd nii-
den valmistamiseksi. Erityisesti se koskee sellaisia muo-
vattuja tuotteita, joissa styreenipohjaisella polymeerilld
on syndiotaktinen avaruusrakenne ja my®s korkea kiteisyys
(kiteytymisaste) ja joiden 1l&mmén ja kemiallinen kestdvyys
ovat erinomaiset, sek# menetelm#i niiden valmistamiseksi.

Styreenipohjaiset polymeerit, jotka tavanomaisesti
valmistetaan esimerkiksi radikaalipolymeroinnilla, ovat
avaruusrakenteeltaan ataktisia ja niiden muovaaminen eri-
laisiksi tuotteiksi tapahtuu eri muovausmenetelmilld, ku-
ten ruisku- ja suulakepuristamalla, puhallusmuovauksella,
tyhjbtmuovauksella ja valamalia ja niit4d kdytetddn laajasti
kodin sahkbisissé sovellutuksissa, toimistolaitteissa,
kotitaloustavaroissa, pakkauss&ilitissd, leluissa, huone-
kaluissa, synteettisissi materiaaleissa ja muissa teolli-
suuden materiaaleissa.

Tdllaiset ataktiset styreenipohjaiset polymeerit
eivit kuitenkaan kiteydy, joten niilld on haittana huono
lammén ja kemiallinen kestdvyys.

Esilld olevan keksinn®én keksijaryhmd8 on onnistunut
kehittidm&38n styreenipohjaisia polymeerejd, joilla on kor-
kea syndiotaktisuus (julkinen JP-patenttihakemus 104818/-
1987). Nim# styreenipohjaiset polymeerit, joiden avaruus-
rakenne on syndiotaktinen, ovat kiteisid ja mekaaniselta
lujuudeltaan, ldmménkestdvyydeltddn jne. ylivoimaisia
ataktisen avaruusrakenteen omaaviin styreenipohjaisiin
polymeereihin n&hden. Kuitenkaan t&llaisesta syndiotakti-
seen styreeniin perustuvasta polymeerista muovatut tuot-
teet eividt ole tasaisesti kiteytyneitd eivdtkd tyydyttdviad
fysikaalisilta ominaisuuksiltaan, kuten laatupysyvyydel-
td8n ja lammdnkestdvyydeltdan.
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Laajoja tutkimuksia on tehty, jotta edelld maini-
tuista syndiotaktisista styreenipohjaisista polymeereista
voitaisiin muovata fysikaalisilta ominaisuuksiltaan erin-
omaisia tuotteita. Tuloksena havaittiin, ettd kuumennus-
kdsittelyn soveltaminen tuotteille, jotka oli muovattu ei-
kiteisistd syndiotaktisen avaruusrakenteen omaavista sty-
reenipohjaisista polymeereista, oli tarkoitukseen tehokas
(julkinen JP-patenttihakemus 98431/1988). Mikdli halutaan,
ettd muovatulla tuotteella on kuumennuskésittelyn jdlkeen
halutut fysikaaliset ominaisuudet, ratkaistavia ongelmia
kuitenkin on, esimerkiksi tarve pident&3 kuumennuskdsit-
telyaikaa ja tarve yll&pitdd mittapysyvyys korkealla ta-
solla kuumennuskédsittelyn aikana.

Esilld oleva keksint$ koskee styreenipohjaisesta
polymeerista muovattuja tuotteita, joiden l&mmOnkestavyys
ja mittapysyvyys ovat erinomaiset.

Erdsni toisena kohteena esilld olevassa keksinnOssd
ovat p#d#asiassa syndiotaktisen avaruusrakenteen omaavista
styreenipohjaisista polymeereista muovatut tuotteet, joi-
den lammdnkestidvyys ja mittapysyvyys ovat erinomaiset.

Vield er#dsnd kohteena esilld olevassa keksinnbssa
on menetelmi edelld esitettyjen styreenipohjaisesta poly-
meerista muovattujen tuotteiden valmistamiseksi.

On havaittu, ettd edells mainitut pddmddrdt voidaan
saavuttaa kuumennuskisittelem&lld sellaisia muovattuja
tuotteita, jotka on valmistettu kiteisist#d styreenipohjai-
sista polymeereista, joiden avaruusrakenne on p#ddasiassa
syndiotaktinen.

Esilld oleva keksintd koskee styreenipohjaisesta
polymeerista muovattuja tuotteita, joille on tunnusomais-
ta, ettd sen kiteisyys on ainakin 20 %, mikd on saavutettu
siten, ettd kiteisestd p#ddasiassa syndiotaktisen avaruus-
rakenteen omaavasta styreenipohjaisesta polymeerista muo-
vatulle tuotteelle, jonka kiteisyys on ainakin 10 %, suo-
ritetaan kuumennuskdsittely 120 - 270°C:ssa.
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Esilld oleva keksint® koskee my8s menetelmdd sty-
reenipohjaiseen polymeeriin perustuvan tuotteen valmista-
miseksi, jolle menetelmdlle on tunnusomaista, ettd muova-
tulle tuotteelle, joka on valmistettu kiteisestd, paa-
asiassa syndiotaktisen avaruusrakenteen omaavasta styree-
nipohjaisesta polymeerista ja jonka kiteisyys on ainakin
10 %, suoritetaan kuumennuskidsittely 120 - 270°C:ssa.

Styreenipohjaiset polymeerit, joita kdytetd&n esil-
14 olevan keksinntén mukaisten tuotteiden valmistamiseen,
ovat styreenipohjaisia polymeereja, joiden avaruusrakenne
on pddasiassa syndiotaktinen. P#ddasiassa syndiotaktisen
rakenteen omaaviksi styreenipohjaisiksi polymeereiksi kat-
sotaan sellaiset polymeerit, joiden stereorakenteessa fe-
nyyli- tai substituoidut fenyylisivuketjuryhmdt sijaitse-
vat pddasiassa vuorottain p#ddketjun hiili-hiilisidosten
vastakkaisilla puolilla. Taktisuus madritetddn kvantita-
tiivisesti ydinmagneettisella resonanssimenetelmdlld hii-
li-isotooppia kayttden ('’*C-NMR-menetelms). ’*C-menetelm&lls
médritetty taktisuus ilmaistaan perdkkdin toisiinsa liit-
tyneiden rakenneyksikk®éjen suhteena, s.o. diadi, kun kaksi
rakenneyksikkdd on sitoutunut toisiinsa, triadi, kun toi-
siinsa sitoutuneita rakenneyksikk&jd on kolme ja pentadi,
kukn rakenneyksikktjé on viisi. Esilld8 olevassa keksinnds-
s8 kdytettdvat avaruusrakenteeltaan syndiotaktiset styree-
nipohjaiset polymeerit ovat polystyreeni, polyalkyylisty-
reeni, halogenoitu polystyreeni, polyalkoksistyreeni, po-
lyvinyylibentsoaatti ja n#iden seokset, sekd kopolymee-
rit, jotka sisdltidvadt edellisid monomeereja padkomponent-
tinaan, kaikki syndiotaktisuudeltaan sellaisia, ettd dia-
deja on ainakin 75 % tai edullisesti ainakin 85 %, tai
pentadeja (raseemisia pentadeja) on ainakin 30 %, edulli-
sesti ainakin 50 %.

Kdytettdessd syndiotaktisuudeltaan alhaisia styree-
nipohjaisia polymeereja ei kuumennuskdsittelystd huolimat-
ta mit&8an merkittdvid parannuksia fysikaalisissa ominai-
suuksissa ole odotettavissa.
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Esimerkkej4 polyalkyylistyreeneista ovat polymetyy-
listyreeni, polyetyylistyreeni, polyisopropyylistyreeni ja
poly-tert-butyylistyreeni. Esimerkkeja halogenoiduista
polystyreeneistda ovat polyklooristyreeni, polybromistyree-
ni ja polyfluoristyreeni. Esimerkkejd polyalkoksistyree-
neistd ovat polymetoksistyreeni ja polyetoksistyreeni.
Niistd polymeereista polystyreeni, poly-p-metyylistyreeni,
poly-m-metyylistyreeni, poly-p-tert-butyylistyreeni, poly-
p-klooristyreeni, poly-m-klooristyreeni, poly-p-fluori-
styreeni sek# styreenin ja p-metyylistyreenin kopolymeeri
ovat erityisen edullisia (ks. julkinen JP-patenttihakemus
187708/1987).

Vaikka esilld olevassa keksinndssd kdytettévien
styreenipohjaisten polymeerien molekyylimassa ei olekaan
kriittinen, on painokeskimidirdinen molekyylimassa edulli-
sesti ainakin 10 000 ja erityisen edullisesti ainakin
50 000. Molekyylimassajakautuma ei sekddn ole kriittinen,
vaan se voi olla kapea tai leved.

Sellaisia styreenipohjaisia polymeereja, joiden
avaruusrakenne on p##asiassa syndiotaktinen, voidaan val-
mistaa polymeroimalla styreeniin perustuvia monomeereja
(jotka vastaavat styreenipohjaisia polymeereja) kdyttden
katalyyttis, joka voi olla titaani ja trialkyylialumiinin
vesikondensaatti esimerkiksi inertissd hiilivetyliuotti-
messa tai ilman liuotinta (ks. julkinen JP-patenttihakemus
187708).

Esills olevan keksinndén mukaisissa tuotteissa, jot-
ka on muovattu edelld luetelluista styreenipohjaisista,
pddasiassa syndiotaktisen avaruusrakenteen omaavista poly-
meereista tai, mik#li tarpeen, niitd yhdistelemdlld val-
mistetuista koostumuksista, lukuisat styreenipohjaiseen
polymeeriin lisdtyt lisdaineet kuten antioksidantit, epa-
orgaaniset tdyteaineet, UV-absorberit, termiset stabili-
saattorit, palamisenestoaineet, antistaattiset aineet ja
vidriaineet joutuvat myOs kuumennuskisittelyyn. L&mpokdsi-
teltidvat muovatut tuotteet tulisi valmistaa kiteisistd
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styreenipohjaisista polymeereista. Vaikka muovattujen
tuotteiden kiteisyys (kiteytymisaste) ennen kuumennuskid-
sittelyd vaihtelee kuumennuskdsittelyolosuhteiden, muo-
vauksen luonteen ym. mydtd, on se tavallisesti ainakin

10 % (mddritettynd rdntgensiddediffraktioanalyysillid),
edullisesti 12 - 55 % ja vield edullisemmin 13 - 50 %.
Muovattujen tuotteiden kiteisyys ennen kuumennuskdsittelyd
voidaan asettaa kohdalleen s338tdm#lld puristusnopeutta,
jaahdytysnopeutta ym. muovausprosessin parametreja.

Kun ndm3 kiteisestd styreenipohjaisesta polymeeris-
ta muovatut tuotteet ldmpOkidsitelldsdn, ladmmén aikaansaamat
vaikutukset tehostuvat ja tuotteiden mittapysyvyys para-
nee, jolloin fysikaalisilta ominaisuuksiltaan erinomaisia
muovaustuotteita on helppo valmistaa lyhyessd8 ajassa.

Lampbkisiteltdvédt muovaustuotteet voidaan valmistaa
sulatteen lampdmuovausmenetelmilld, esimerkiksi puristus-
muovauksella, ruiskupuristamalla, suulakepuristamalla,
siirtopuristamalla, puhallusmuovauksella, kalanteroimalla
ja tyhjbmuovauksella, tai liuosmuovausmenetelmilld, esi-
merkiksli valamalla, kastamalla ja pddllystédm&lla.

Esilld olevassa keksinndssd kiteisestd styreenipoh-
jaisesta polymeerista muovattu tuote lédmpdkdsitelldén 120-
270°C:een lamp®tilassa, edullisesti 150-250°C:ssa. Jos
ldmpdtila on alle 120°C, muovattujen tuotteiden lamm&nkes-
tdvyys ei parane. Toisaalta jos se on yli 270°C, tapahtuu
polymeerin ei-toivottua hajoamista. Kuumennusaika on ta-
vallisesti 20 sekunnista 100 tuntiin, edullisesti 30 se-
kunnista 10 tuntiin. Kuumennuskdsittely suoritetaan edul-
lisesti inerttikaasussa, esim. argon- tai typpikaasussa.

Kuumennuskdsittely suoritetaan edelld mainituissa
l&mpdtilaolosuhteissa sopivan ajan. Edelld esitetylld kuu-
mennuskdsittelylld styreenipohjaisesta polymeerista muo-
vattujen tuotteiden kiteisyys on 20 %, edullisesti noin
25 - 65 % ja edullisimmin 30 - 60 %. Esimerkiksi suulake-
puristetut tuotteet, kuten kalvot, levyt ja kuidut, joiden
kiteisyys ennen kuumennuskidsittelyd on 15 - 40 %, lampd-
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k4sitellssn siten, ettd saatavien tuotteiden kiteisyys on
20 - 60 %. Ruiskupuristustuotteet, joiden kiteisyys on
15 - 50 % ennen kuumennusk&dsittelyd, lampdkédsitellddn si-
ten, ettd saatavien tuotteiden kiteisyys on 40 - 65 %.

Esilld olevalla keksinn®lld saadaan styreenipohjai-
sesta polymeerista muovattuja tuotteita, joiden l&mmdnkes-
tavyys ja mittapysyvyys ovat erinomaiset. Edelleen namad
styreenipohjaisesta polymeerista muovatut tuotteet (esi-
merkiksi suulakepuristetut kalvot, levyt ja kuidut sekd
erilaiset ruiskupuristustuotteet) voidaan valmistaa no-
pealla kuumennuskdsittelylld, joten tuotantoteho on erit-
tdin korkea.

Esillid olevan keksinndén mukaisia styreenipohjaises-
ta polymeerista muovattuja tuotteita voidaan kdyttdd laa-
jasti ja tehokkaasti tavallisissa rakennusmateriaaleissa,
sihkdisissi tai elektronisissa osissa, auton osissa jne.

Siten esillid olevalla keksinndlld on huomattavaa
teollista merkitystd ja silld voidaan odottaa olevan eri-
laisia sovellutuksia.

Esilli olevaa keksintdd kuvataan yksityiskohtaisem-
min seuraavien esimerkkien avulla.

Lihtdesimerkki 1

(Padasiassa syndiotaktisen avaruusrakenteen omaavan
polystyreenin valmistaminen)

Reaktoriin pantiin 2 1 (1 = litraa) tolueenia liu-
ottimeksi sek# katalyyttikomponenteiksi 5 mmol tetraetok-
sititaania ja 500 mmol (Al-atomin mukaan laskettuna) me-
tyylialumiinioksaania, 15 1 styreenid lisittiin ja poly-
meroitiin 4 tuntia 50°C:ssa.

Polymeroinnin j&lkeen tuote pestiin suolahapon ja
metanolin seoksella katalyyttikomponenttien hajottamiseksi
ja poistamiseksi, ja kuivattiin, jolloin saatiin 2,5 kg
styreenipohjaista polymeeria (polystyreenid). Saatu poly-
meeri uutettiin Soxhlet-uutolla kdyttden liuottimena me-
tyylietyyliketonia, jolloin uuttoj&&nndstd jéi 95 % pai-
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nosta. Uuttojdsnndksen painokeskimdirdinen molekyylimassa
oli 800 000. Polymeerin !3C-NMR-analyysilld (liuotin: 1,2-
diklooribentseeni) havaittiin syndiotaktista avaruusraken-
netta osoittava absorptio 145,35 ppm:ssd. Syndiotaktisuus
raseemisena pentadina, piikin pinta-alasta laskettuna, oli
96 %.

Lihtbesimerkki 2

(P43asiassa syndiotaktisen avaruusrakenteen omaavan
polystyreenin valmistaminen)

Reaktoriin pantiin 6 1 tolueenia liuottimeksi sekd
katalyyttikomponenteiksi 5 mmol tetraetoksititaania ja
500 mmol (Al-atomin mukaan laskettuna) metyylialumiiniok-
saania, 48,75 mol styreenid ja 1,25 mol p-metyylistyreenia
lisdttiin ja polymeroitiin (kopolymeroitiin) 2 tuntia
50°C:ssa.

Polymeroinnin j#lkeen tuote pestiin suolahapon ja
metanolin seoksella katalyyttikomponenttien hajottamiseksi
ja poistamiseksi, ja kuivattiin, jolloin saatiin 640 g
kopolymeeri#. Saatu polymeeri uutettiin Soxhlet-uutolla
kidyttden liuottimena metyylietyyliketonia, jolloin uutto-
jdanndstd j4i 80 % painosta. Kopolymeerin painokeskimaa-
rdinen molekyylimassa oli 440 000, lukukeskimddrdinen mo-
lekyylimassa 240 000 ja sulamispiste 255°C. Kopolymeerin
p-metyylistyreeniyksik®diden osuus oli 5 mol-%. Polymeerin
13 C-NMR-analyysilld havaitut absorbtiot olivat 145,11,
145,22 ja 142,09 ppm:ssi. Syndiotaktisuus styreeniyksikén
raseemisena pentadina, piikin pinta-alasta laskettuna, oli
72 %.

Lihtbesimerkki 3

(P4d8asiassa syndiotaktisen avaruusrakenteen omaavan
polystyreenin valmistaminen)

Reaktoriin pantiin 2 1 tolueenia liuottimeksi sekd
katalyyttikomponenteiksi 1 mmol syklopentadienyylititaani-
trikloridia ja 0,8 mol (Al-atomin mukaan laskettuna)
metyylialumiinioksaania, 3,6 1 styreenid lisdttiin ja po-
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lymeroitiin 1 tunti 20°C:ssa. Polymeroinnin j&lkeen tuote
pestiin suolahapon ja metanolin seoksella katalyyttikom-
ponenttien hajottamiseksi ja poistamiseksi, ja kuivattiin,
jolloin saatiin 330 g polymeerid. Saatu polymeeri uutet-
tiin Soxhlet-uutolla k&yttden liuottimena metyylietyyli-
ketonia, jolloin uuttoj#innéstd j&i 95 % painosta. Poly-
meerin painokeskimdirdinen molekyylimassa oli 290 000,
lukukeskims#driinen molekyylimassa oli 158 000 ja sulamis-
piste oli 270°C. Polymeerin !3C-NMR-analyysilld (liuotin:
1,2-diklooribentseeni) havaittiin syndiotaktista avaruus-
rakennetta osoittava absorptio 145,35 ppm:ssd. Syndiotak-
tisuus raseemisena pentadina, piikin pinta-alasta lasket-
tuna, oli 96 %.

Lihtdesimerkki 4

(P43asiassa syndiotaktisen avaruusrakenteen omaavan
polystyreenin valmistaminen)

Reaktoriin pantiin 2 1 tolueenia liuottimeksi seka
katalyyttikomponenteiksi 5 mmol tetraetoksititaania ja
500 mmol (Al-atomin mukaan laskettuna) metyylialumiiniok-
saania, 15 1 styreeni# lis&ttiin ja polymeroitiin 8 tuntia
10°C.ssa.

Polymeroinnin j&lkeen tuote pestiin suolahapon ja
metanolin seoksella katalyyttikomponenttien hajottamiseksi
ja poistamiseksi, ja kuivattiin, jolloin saatiin 300 g
styreenipohjaista polymeeria (polystyreenid). Saatu poly-
meeri uutettiin Soxhlet-uutolla k&yttden liuottimena me-
tyylietyyliketonia, jolloin uuttojd&énndsta jai 95 % pai-
nosta. Uuttoji#nndksen painokeskimddrdinen molekyylimassa
oli 3 000 000. Polymeerin !3C-NMR-analyysilld (liuotin:
1,2-diklooribentseeni) havaittiin syndiotaktista avaruus-
rakennetta osoittava absorptio 145,35 ppm:ssd. Syndiotak-
tisuus raseemisena pentadina, piikin pinta-alasta lasket-
tuna, oli 96 %.

Esimerkki 1

Syndiotaktisesta polystyreenista ldhtdesimerkin 1

mukaan valmistetut rakeet pantiin yksiruuviekstruuderiin,
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jonka halkaisija oli 40 mm ja jonka pd#dss8 oli T-suulake,
ja suulakepuristettiin sylinterildmpdtilan ollessa 290°C,
T-suulakkeen l&mpdtilan 300°C ja sytttn midsdrdn 4,2 kg/h,
ja kiedottiin telalle, jolloin saatiin 100 pm paksuinen
kalvo.

Kalvon tiheys oli 1,04 g/cm®, lasiutumisl&mpétila
100°C ja kiteisyys 15 %.

Kalvo kuumennettiin typessd 230°C:ssa 10 minuutin
ajan. Kuumennuskdsittelyn j#lkeen kalvon kiteisyys oli
40 % ja lsémpbdeformaatioldmpdtila 249°C.

Kiteisyys laskettiin seuraavalla tavalla:

Naytteen (kalvon) rdntgensddediffraktiomalli mitat-
tiin ké8yttden laajakulmaista rdéntgensddediffraktiolait-
teistoa (Rotaflex Ru-200, valmistaja Rikagaku Denki Co
Ltd) l&htdjédnnitteen ollessa 30 kV ja virran 100 mA. Si-
rontavoimakkuuden toteaminen tapahtul kdyttden kaarevaa
PSPC:a, jonka holvin pituus oli 200 mm, ja 28° mittaus-
aluetta. Integrointi suoritettiin 600 sekunnilla monika-
nava-analysaattoria kdyttden. Kiteisyys laskettiin seuraa-
vasta yhtdlosta:

I(11,9°) - I(10,0°)

I(11,9°)
Jjossa 1(11,9°) on sironnan intensiteetti kulmassa 20 =
11,9° (6: Braggin kulma taustakorjauksen jdlkeen), ja
I(10,0°) on ei-kiteisen halogeenin sironnan intensiteetti
kulmassa 206 = 10,0°.

Vertailukoe 1

Kalvon (paksuus 100 pym, kiteisyys 15 %), joka oli
valmistettu samoin kuin esimerkissd 1 ja jolle ei tehty
kuumennuskédsittely, lampddeformaatiolémpdtila mitattiin.
Kalvon lampddeformaatioldmpétila oli 108°C.

Vertailukoe 2

Syndiotaktisesta polystyreenistd ldhtdesimerkin 1

mukaan valmistetut rakeet pantiin yksiruuviekstruuderiin,

x 0,588 x 100 (%)

Xc =
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jonka halkaisija oli 40 mm ja jonka pddssd oli T-suulake,
ja suulakepuristettiin sylinterilé&mpdtilan ollessa 290°C.
T-suulakkeen l#mpttilan ollessa 300°C ja sydtdn m8&rén
4,2 kg/h, ja kiedottiin jashdytystelalle, jonka pintalém-
pdtila oli 30°C, jolloin saatiin 100 pm paksuinen kalvo.
Kalvon kiteisyys oli 2 %.

Kalvoa kuumennettiin typessd 230°C:ssa 10 minuut-
tia. Kuumennusk#sittelyn jalkeen kalvon kiteisyys oli 17 %
ja lampddeformaatioldmpdtila 138°C.

Esimerkki 2

Kalvo (paksuus 100 pm, Kkiteisyys 15 %),joka oli
valmistettu samoin kuin esimerkissd 1, kuumennettiin

200°C:ssa 1,5 tuntia typpi-ilmakehdssa. Kuumennuskésitte-
lyn jdlkeen kalvon kiteisyys oli 37 % ja lampddeformaatio-
lampdtila 240°C.

Esimerkki 3

Syndiotaktisesta polystyreenista ldhtdesimerkin 1

mukaan valmistetut rakeet ruiskupuristettiin sylinterin
lampdtilan ollessa 280°C ja muotin lampdtilan 80°C, jol-
loin saatiin levy (kiteisyys 16 %), jonka paksuus oli
3 mm, pituus 100 mm ja leveys 100 mm. Kalvo lémpdkdsitel-
tiin 230°C:ssa 20 minuuttia. Kuumennusk&sittelyn jélkeen
kalvon kiteisyys oli 57 % ja limpddeformaatioldmpdtila
260°C.

Esimerkki 4

Liht®esimerkin 2 mukaisesti saadusta styreenikopo-
lymeerista valmistetut rakeet kuumapuristettiin 300°C:ssa
5 minuutin ajan ja annettiin sitten jadhtyd. Ndin saatu
kalvo (paksuus 100 pm, kiteisyys 30 %) kuumennettiin ty-
pessd 210°C:ssa 50 minuuttia. Kuumennuskisittelyn j#élkeen
kalvon kiteisyys oli 56 % ja limptdeformaatiolémpdtila
250°C. '

Esimerkki 5

Syndiotaktisesta polystyreenista 1ihtdesimerkin 3
mukaan valmistetut rakeet kuumapuristettiin 300°C:ssa 5




10

15

20

25

30

35

97622

11

minuuttia ja sitten kylmépuristettiin 5 minuuttia, jolloin
saatiin 100 pm paksuinen kalvo. N&in saatu kalvo (kitei-
syys 16 %) kuumennettiin typessi 230°C:ssa 10 minuuttia.
Kuumennuskdsittelyn j&lkeen kalvon kiteisyys oli 39 % ja
l3dmpddeformaatiolémpttila 245°C.

Vertailukoe 3

Syndiotaktisesta polystyreenistd l&htdesimerkin 3
mukaan valmistetut rakeet kuumapuristettiin 300°C:ssa 5
minuuttia ja sitten kylm&puristettiin 5 minuuttia, jolloin
saatiin 100 um paksuinen kalvo. Ndin saadun l&mpSk#sitte-
lemdttdmdn kalvon (kiteisyys 16 %) lamp8deformaatiol&mpd-
tila mitattiin. Kalvon l&mpddeformaatioldmp®dtila oli
106°C.

Esimerkki 6

Syndiotaktisesta polystyreenistd l&htVesimerkin 4
mukaan valmistetut rakeet muovattiin kuiduiksi, joiden
halkaisija oli 0,1 mm (kiteisyys 13 %). Kuidut kuumennet-
tiin typessd 230°C:ssa 10 minuuttia. Kuumennusk#sittelyn
Jjdlkeen kuitujen kiteisyys oli 38 % ja lémpbdeformaatio-
lampdtila 246°C.

Koon muutos -mittaukset

Esimerkissd 3 valmistetun levyn koon muuttumista
kuumennusk#sittelyssd mitattiin seuraavasti:

Levyltd valittiin mielivaltainen piste A ja suoral-
ta linjalta A:sta levyn johonkin reunaan 50 mm:n etdisyy-
deltd A:sta valittiin piste B. Piste C valittiin 50 mm:n
etdisyydeltd A:sta siten, ettd segmentit AB ja AC olivat
suorassa kulmassa.

Etdisyydet A-B ja A-C sekd paksuus pisteestd A mi-
tattiin ennen kuumennuskdsittelyd ja sen jdlkeen ja koon
muutokset mddritettiin seuraavista yhtdlbisté:

bl: A:n ja B:n vdlinen etdisyys ennen kuumennus-
kdsittelysd

cl: A:n ja C:n vidlinen etdisyys ennen kuumennus-
kdsittelyd
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hl: paksuus pisteessd A ennen kuumennuskidsittelyéa

b2: A:n ja B:n vilinen etdisyys kuumennuskédsitte-
lyn jédlkeen

c2: A:n ja C:n vilinen etdisyys kuumennuskdsitte-
lyn jélkeen

h2: paksuus pisteessd A kuumennuskédsittelyn j&l-
keen

Muutos A:n ja B:n vdlisessa etdisyydessd (%) =
|b2-b1|/b1x100

Muutos A:n ja C:n vilisessd etdisyydessd (%) =
|c2-c1|/c1x100

Paksuuden muutos pisteessd A (%) = |h2-hl|/h1x100

Tulokset on esitetty taulukossa I.

Taulukko I

Paksuuden
Nro A ja B ‘! A ja C'2 muutos
Esimerkki 1 0,1 0,1 0,0
Esimerkki 2 0,12 0,07 0,0
Esimerkki 3 0,2 0,15 0,1
Esimerkki 4 0,09 0,11 0,0
Esimerkki 5 0,09 0,08 0,0
Esimerkki 6 - - -
Vertailukoe 1 0,5 0,4 0,0
Vertailukoe 2 0,9 1,0 0,1
Vvertailukoe 3 0,4 0,4 0,0

*] A:n ja B:n vdlisen etéisyyden muutos (%)
*2 A:n ja C:n vdlisen etdisyyden muutos (%)
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Patenttivaatimukset

1. Styreenipohjaisesta polymeerista muovattu tuo-
te, tunnettu siitd, ettd sen kiteisyys on ainakin
20 %, mikd on saavutettu siten, ettd kiteisestd pddasiassa
syndiotaktisen avaruusrakenteen omaavasta styreenipohjai-
sesta polymeerista muovatulle tuotteelle, jonka kiteisyys
on ainakin 10 %, suoritetaan kuumennuskdsittely 120 -
270°C:ssa.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen styreenipohjai-
sesta polymeerista muovattu tuote, t unne t t u siits,
ettd sen kiteisyys on 25 - 65 $%.

3. Patenttivaatimuksen 1 mukainen styreenipohjai-
sesta polymeerista muovattu tuote, tunnet tu siitd,
ettd sen kiteisyys on 30 - 60 %.

4. Patenttivaatimuksen 1 mukainen styreenipohjai-
sesta polymeerista muovattu tuote, t unnet tu siits,
ettd sen avaruusrakenteen syndiotaktisuus on ainakin 30 %
ilmaistuna pentadeina.

5. Patenttivaatimuksen 1 mukainen styreenipohjai-
sesta polymeerista muovattu tuote, tunnet tu siits,
ettd sen avaruusrakenteen syndiotaktisuus on ainakin 50 %
ilmaistuna pentadeina.

6. Menetelmd styreenipohjaiseen polymeeriin perus-
tuvan tuotteen valmistamiseksi, tunne tt u siitd,
ettd muovatulle tuotteelle, joka on valmistettu kiteises-
td, pddasiassa syndiotaktisen avaruusrakenteen omaavasta
styreenipohjaisesta polymeerista ja jonka kiteisyys on
ainakin 10 %, suoritetaan kuumennuskdsittely 120 -
270°C:ssa.

7. Patenttivaatimuksen 6 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd kuumennuskdsittely suorite-
taan inerttikaasussa.

8. Patenttivaatimuksen 6 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd lampdkésiteltdvin tuotteen
kiteisyys on 12 - 55 §&.
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Patentkrav

1. Av en styrenbaserad polymer formad produkt,
k4annetecknad dirav, att den har en kristal-
lisationsgrad av atminstone 20 %, vilken erhallits genom
utséttning av en formad produkt av en kristallin, styren-
baserad polymer, vilken har huvudsakligen syndiotaktisk
konfiguration och en kristallisationsgrad av atminstone
10 %, f6r varmebehandling vid en temperatur av 120 -

270 °C.

2. Av en styrenbaserad polymer formad produkt en-
ligt patentkrav 1, k anne tecknad dirav, att den
har en kristallisationsgrad av 25 - 65 %.

3. Av en styrenbaserad polymer formad produkt en-
ligt patentkrav l, k d nne tec k n a d dirav, att den
har en kristallisationsgrad av 30 - 60 %.

4. Av en styrenbaserad polymer formad produkt en-
ligt patentkrav l, k a nne t ec k n a d dirav, att den
har syndiotaktisk konfiguration som &r atminstone 30 §,
uppgett sdsom pentader.

5. Av en styrenbaserad polymer formad produkt en-
ligt patentkrav 1, k 4 nne t ec knad dirav, att den
har syndiotaktisk konfiguration som 4&r Atminstone 50 %,
uppgett sasom pentader.

6. Fdrfarande for framstdlling av en produkt som
baserar sig pA en styrenbaserad polymer, k & nne -
tecknat dirav, att en formad produkt av en kristal-
lin, styrenbaserad polymer, vilken har huvudsakligen syn-
diotaktisk konfiguration och en kristallisationsgrad av
dtminstone 10 %, uts#dtts fér varmebehandling vid en tempe-
ratur av 120 - 270 °C.

7. Férfarande enligt patenkrav 6, k @8 nne -
tecknat diarav, att varmebehandlingen utférs i en
inert gas.

8. Férfarande enligt patenkrav 6, k @ nne -
tecknat dirav, att produkten som vdrmebehandlas har
en kristallisationsgrad av 12 - 55 %.
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