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Foreliggende oppfinnelse angdr en fremgangsmate ved frem-
stilling av oppskumbar polystyren med redusert tendens til & sammen-
klumpes og sammenbindes i forskumnlngstrlnnet

‘Opp skumbare- vinylaromatiske polymerisater, sdsom f.eks.
polystyrener, fremstilles vanligvis 1 form av perler, som derefter
Oppskummes og underkastes en formningscperasjon i to separate trinn.
I det forste trinn blir perlene oppvarmet til polymerisatets myk-
ningsomride- og- forskummet til en egenvekt litt under egenvekten av
den ferdige, formede gjenstand og til et volum som er flere ganger
storre enn perlenes volum. Efter en passende tid for modning innfdr-
es perlene 1 det annet trlnn i en form, f.eks. for fremstilling av
en plate eller»llgnende, hvor de underkastes gjentatt oppvarmning til
polymerisatets mykning somride inntil Oppskumningspfosessen er
fullfoért. De oppskummede perler‘fyller tiislutt‘hele formen og
smelter éammen til en sammenhengende stopt gjenétand med lav egen-
vekt og utmerkede isoleringsegenskapéf.

Poiymerisater, og spesieit de av den vinylarpmétiske

‘type og 11gnende typer, har en tendens til & klumpe seg sammen:i

det forste trinn eller forskumnlngstrlnnet av formeprosessen og & dame
sterkt sammenbundne klumper eller agglomerater. Dette forhold gjor
'seg spesielt gjeldende for stopte gjenstander av komplisert form.

Hoy klebrighet nedsetter kapasiteten og effektiviteten av forskum-
ningsapparaturen, og klumpene eller agglomeratene lar seg ikke pé
hensiktsmessig midte fore gjennom bearbeidelsesanlegget. Dessuten
forer tilstedevzrelsen av klumper til dannelse’av-en opp skummet
plastgjenstand med udnskede variasjoner 1 egenvekten mellom dens for-

skgelllge deler,

Det er foreslatt en metode tll 3 overtrekke overflaten

av oppskumbare polystyren perler med 0,00S - Q,OS vekt7 av et flytende
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siloxanpolymerisat, som padsprutes perlene i form av en emulsjon

eller oppldsning, hvorefter perlene torres omhyggelig og underkastes
formningsoperasjonen. Det er likeledes foreslatt & overtrekke over-
flaten av oppskumbare polystyrenperler f&r oppskumningen med en blan-
ding av fin kaolinleire og fullstendig hydroxypropylert alkylen- -
diamin,

Disse metoder er imidlertid ikke effektive, fordi de
medférer et nytt trinn, nemlig et overtrekningstrinn, ved produk-
sjonen av oppskummede gjenstander, og fordi overtrekkene kan slites
ned og skalle av. \

Ogsi mange andre forslag har vert fremsatt til 16sning av
dette problem, sdsom f.eks. & innlemme fettsyrer eller lignende smo-
remidler i suspensjonen, & impregnere perlene i suspensjon med iso-
pentan i hvilket dér er oppldst paraffiniske hydrocarboner, eller &
innlemme organiske polymere harpiksmaterialer i perlene. Ingen av
disse forslag har 1&st problemet. Derimot har man i enkelte til-
felle, sdsom ved bruk av hoye konsentrasjoner av smoremidler, fatt
oket klebrlgheten og sammenklumpingen.

Fra brltlsk patentskrlft 997 356 er det kjent en frem-
gangsmate for fremstllllng av ekspanderbart polystyren som har
inkorporert et polyoleflnvoks for & Oppna en mer ensartet celle-
stdrrelse og fordeling. Det har imidlertid v1st seg at anvendelse
av f.éks, et polyethylenvoks ikke nedsettér klebrigheten;

Et md1l med oppflnnelsen er folgelig a tllvelebrlnge en
fremgangsmate for fremstilling av oppskumbart polystyren ved poly-
merlserlng i vandlg suspensjon, saledes at deér fles perler med

. llten klebrlghet og llten tendens tll sammenklumpnlng i forskum-
nlngstrlnnet

Forellggende Oppflnnelse angar folgellg en fremgangsmate
.ved fremstilling av- oppskumbart polystyren ved at av -
a) en vandig ‘suspensjon av styren polymeriseres i nerver/0,02 -
0,3 vekt7 beregnet pé& vekten av styren av en voks, '
b) .temperaturen pd. suspensjonen heves deretter under polymerisa-
. sjonsforldpet. over voksens smeltepunkt, menvoverskylder ;kke‘l30 c,
i et tidsrom fra 1/2 til 2% timer, R ' ‘

c) et esemiddel innlemmes 1 suspenSJonen under polymerlsasgonsfor-

,lopet 0g. etter tilsetningen av Voksen

a) suspensgonen holdes under polymerlsaSJOngbetlngelser inhtil det
oppnds en omdannelse av monomer til polymerisat pa minst 99 %,
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hvilken fremgangsmite er kjennetegnet ved at det anvendes en voks
med smeltepunkt fra 70 - 120°C, et syretall fra O til 45 og et for-
sépningstall fra 3 - 150. ' :

Det ‘har v1st seg at vokset kan blandes med styrenet for
suspenSJonen dannes, men 1nnlemmelse av voksen efter at suspensjon-
en er dannet og en 0 -~ 65 7 ‘omdannelse av monomeren til polymerlsat-
et er nidd, foretrekkes og medfdrer fordeler ved prosessen

Som det vil fremgd av de nedenstfende eksempler har
styrenpolymerisater som er fremstillet i henhold til oppfinnelsen
markert redusert tendens til & sammenklumpes under forskumnlngs-
trinnet av formnlngsprosessen

Nedsettelsen av perlenes klebrighet kan om onsket fremmes
ytterligere ved at man i monomeren blander inn et sink-, kalsium-
eller aluminiumsalt av en fettsyre som har mellom 16 og 20 carbon-
atomer i kjeden, i en mengde av 0,001 - Q,O} vekt#, beregnet pé
mengden av monomeren. Fettsyren kan vare stearinsyre, palmitinsyre,
heptadecylsyre, nonandecylsyre, arachidinsyre eller en blanding av
slike syrer. Saltet kan oppldses 1 styrenet for suspensjonen dannes
eller settes til suspensjonen. fér omdannelsen av monomeren til poly-
merisat har nadd 65 vekt®.

Voksen som benyttes vedifremgangsméten ifélge Oppfinnel-
sen, kan vzre en hvilken som helst av de naturlig forekommende eller
syntetiske materialer av voks-konsistens. Voksprodukter er generelt
karakteristiske ved deres fysikalske og kjemiske konstanter s&som
smeltepunkt, brytningsindeks, spesifikk vekt, hérdhet, forsdpnings~
tall, syretall, hydrocarboninnhold; jodtall og acetyltall.. Smelte~
punktet, forsépningstalLef og syretallet er i denne beskri&else be-~
nyttet for & definere de anvendbare voks-
produkter, Foretrukne og anvendbare voksprodukter og deres egen-
skaper og anvendelsesomréder er beskrevet f.eks. i R.E. Kirk,

D.F. Othmer; Encyclopedia of Chemical Technology, 3ind 15, s. 1 - 17,
USA 1956, og I, H. Rompé: Chemie Lexicon, Bind 2, s. 4772, Stuttgart,
4, utgave. desprodukter som er anvendbare innbefatter de folgende
uten & vere begrenset til disse: "Hoechst Wachs R 61", "Hoechst
Wachs R 21 Neu” og'”BASF Wachs 0", BASF Wachs E".

For & mullgggore en sammenllgnlng mellom ‘fremgangsmiten

1folge Oppflnnelsen og tldllgere kJente fremgangsmater og ‘for klarere

o

8 f& frem fordelene som oppndes med den foreliggende fremgangsmate er
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de nedenstaende eksempler A B og Cvtait med

)

aiil

R [ -
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I eksempel A beskrlves en standard polymerlserlngspro-
sess (uten tllsetnlng av voks under suSpenSJonspolymerlserlngen)
I eksempler B og C gJentas fremgangsmaten 1folge éksempel A bort-
sett fra at voksprodukter med egenskaper og karakteglstlka utenfor

de omradder som benyttes 1 henhold tll Oppflnnelsen ef‘brukt

T .
R OEN ,A)Ax,,x, TS

Eksempel A .

" En 60 llters trykkbeholder av rustfrltt stal forsynt
med roreverk og kJolekappe ble pafyllt 28 llter vann 5 kg styren
og 51 g 75 %-ig dlbenzoylperoxyd Luften ble utb;gst med nltrogen.
Polymerlserlngsprosessen ble startet: under koﬁtihdefllg omrorlng
ved at suspenSJonens temperatur ble ket til 85 o Suspensgonen
ble polymerisert ved ‘denné’ temperatur ‘fnntil 52 % omdannel'se var
nadd. Derefter ble suspensgonen tllblandet 950 ml av-ed 4 %-ig
oppldsning av polyv1nylakohol i Vand, ' Temperaturen ble ‘derefter
hevet til 80°¢, og 68 g 75 %- 1g dlbenzoylperoxyd og 26,8 g tert.-
‘butylperbenzoat blée 1nnlemmet 1’ suspensgonen. Polymerlserlngen ble
fortsatt ved 80°C 1 2 5 timer. SuspenSJOnens temperatur ble 58 fed-
satt til 20° C, og "1900 g av L&t alifatisk: hydrocarbon med koképunkt
mellom 30 og 40°C ble tilsatt. Polymerlserlngen 1& derefter fort-
satt ved SOOC i~2‘timer,\vedﬁ859c i2 @imermgg'ved,llOOC i 2 timer.
Sluttelig ble suspensjonen-avkjdlet, Qg de:,erholdte perler fraskilt,
vasket og . torret...:~c- L nyot e s o |

a7l

Eksempel B - A
‘ o ‘Den 1 eksempel A besktevne polymerlsasgonsprosess ble
gJentatt bare méd den forskgell it 25 g parafflnvoks meq- smelte—h

omrade 58 = 60°C DBle blandet inn- i suSpenSJOnen 357 omdahnelsen var
kommet opp i 40 % BESER R LN ETNE

IR I s ef [ P
B B NS UL A L L R PN R et

Eksempel C : N R T
PolymerlsaSJonépf0sessen lfolge eksempel A ble ggentatt
med den forskaell at 25 4 8- polyethylenvoks med syretall O forsap—
-nlngstall 0 og smeltepunkt 90 C ble 1nnblandet efter at HO 7‘omdan—

nelse var nadd.

A N TR S AL R Er RO A B ST L
De efholdte pérler ble: bedomt med hensyn t11 kleblng og
sammenbinding i forskumnlngstrlnnet saledes som det vil bli beskrev-

et lenger ned. Som angltt 1 tabellen Opleste perlene fra hver av
“““ IR I RS AR (RS T
oy grad av klebrlghet og en st,rk sammen‘lump—

disse eksempler enwh . y
st 30 A Teov, Lo
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ningstendens, hvilket viser de kgente v1nylaromat15ke polymerlsaters
darlige egenskaper i s henseende.

De fdélgende eksempler 1 - 14 1llustrerer den forellggende
Oppflnnelse og anvendelsen av voksprodukter av de ovenfor angltte
typer. Perlene fra hvert eksempel ble bedomt pa tllsvarende mate
som perlene fra eksempler A -2C, og deres karakteristiske egenskaper
er angitt 1 den nedenstdende tabell. I eksempler 1 - 8 ogill:i=+ 1k
utféres den generelle polymérisasjonsproséss ‘som beskrevet i eksem-
pler A - C. Eksempler 9 og 10 beskriver en noget modifisert’ polymeri-
sasjonsprosess,

NN

Eksempél 1
Freﬁgangsméten ifolge eksempel A ble gjentatt, bortsett

fra at 12 7 g av 'en voks med syretall 14 forsdpningstall 119 og

smeltepunkt 79 C ble innblandet i det opprlnnellge utgangsmaterlale.

Eksempel 2 .

Fremgangsmaten 1folge eksempel A ble gaentatt bortsett
fra at 25,4% g av en voks med syretall 14 forsapnlngstall 119 og
smeltepunkt 79 C ble blandet inn i. suspensgonen da 30 7 omdannelse'
var nadd. ‘

Eksempel 3 o Coe et EREEE . N I .

. -FremgangSméten~iﬁblge eksempel A ble gjentatt, bortsett
fra at 50,8 g av en voks med syretall 1k, forsdpningstall 119 og
smeltepunkt 79 C ble blandet inn i suspensjonen efter at 60 7 omdan-
nelse var nadd o . ) o

et Ll Tt

FTemgangsmaten 1folge eksempel A, ble ggentatt bortsett-
fra.at 12 7 g av- en _voks-med syretall: 14 forsapnlngstall 119 og

.smeltepunkt 79 C.og dessuten.0,3 g 51nkstearat ble 1nnb1andet efter
at 40 % omdannelse var. n&dds - . aeae

REeprEey

fhksempel 4

ISR
[ AL A A O

Eksempel 5 o N o R O ST I BV R S

e Fremgangsmaten “ifdlge- eksempel 1.bplé. ggentatt ‘bortsett
fra at 1¢ 3 g kaWSiumstearat bles blandet 1nn da 4o % omdannelse 'var
nadd o . TP B R R N T S T

FRN N o [ A SO ST ety e
FETIEEN N Lob ) ' R

Eksempéi 6 ," - ’ : L

, . k Premgangsmatbn 1folge ekfempel Iy ble ggentatt boftsétt
fra at 12,7 g av en voks med syretall l+ forsapnlngstall 119 og
smeltepunkt 79 C foruten 6,3 g aluminiumstearat ble blandet’ inn’



efter at 60 % omdannelse var nadd.
Eksempel 7
Fremgangsmaten iftlge eksempel A ble zjentatt, bortsett

fra at 12,7 g av en voks med syretall’l forsapnlngstall 0,3 og-
smeltepunkt 94% ble blandet inn efter at 40 % omdannelse var nadd.

Eksempel 8
Fremgangsmaten 1folge eksempel 7 ble gjentatt, bortsett
fra at 25,4 g av voksen ble benyttet.

Eksempel 9 . .
En 60 liters trykkbeholder av rustfritt stdl, forsynt
med roreverk og kjolekappe, ble pafyllt 12,5 kg styren og 12;5 kg
polystyrenperler} Polystyrenet, som hadde en midlere molekylvekt

pd 200,000, ble opplost ved & omrores i styrenet ved 20 - 23°%c. Det
ble derefter innblandet 25 g av en voks med syretall 1, forsapnings-
tall 20,3 og smeltepunkt 9HOC, 68 g dibenzoylperoxyd og 27 g tert, -
butylperberizoat, hvorefter oppldsningens temperatur ble hevet til
80°¢ ég 28 liter vann og 950 ml av en 4 %-ig vandig oppl&sning av
polyvinylakohol ble tilsatt. Polymerisasjonen ble utfort under om-
rorlng ved 80°%C 1 2 ,9 timer. hvorefter suspensjonen ble avkgolet til
20°¢ og 1900 g alifatisk hydrocarbon med kokepunkt mellom 30 og

40°C ble tilsatt. Polymeriseringen ble derefter fortsatt som an-
gitt i eksempel A. '

Eksempel 10

En 10 liters trykkbeholder av rustfritt st&l, forsynt
med roreverk og kjolekappe, ble pafyllt 3,2 kg styren, 4 g dibenzoyl-
peroxyd og 3,5 g av en voks med syretall 14, forsdpningstall 119 og
smeltepunkt 79OC. Luften ble utblist med nitrogen, og polymerisa-
sjonen ble startet under kontinuerlig omrdring ved & heve tempera-
turen til 85°C og fortsatt inntil 45 % omdannelse var nddd, pd hvil-
ket tidspunkt % liter vann og 120 ml av en 4 %-ig vandig oppldsning
av polyvinylakohol ble innblandet. Den erholdte suspensjon ble
avkjolet til 80°C, og 8,5 g dibenzoylperoxyd og 4 g tert. butylper-
benzoat ble innblandet. Polymeriseringen ble fortsatt ved 80° i
3,5 timer, hvorefter suspensjonen ble avkjolet til 20°%¢ og 250 g av
en hydrocarbonfraKSJon med kokeomrade mellom 30 og 40°¢ ble inn-
blandet. Polymerlserlngen ble derefter fortsatt som angitt i eksem-
pel A. ’
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Eksempel 11 ‘ _
' Fremgangsmdten ifclge eksempel 4 ble gjéntatt ‘bortsett
fra at man i stedet for de O 23 g sinkstearat tllsatte suspenSJonen
den samnie mengde k3151umstearat '

Eksempel 12 ,
Fremgangsmaten ifdlge eksempel 11 ble ggentatt bortsett
fra at aluminiumstearat ble benyttet i stedet for kalsiumstearat.

ksempel 13 )

' Fremgangsmaten ifclge eksempel A ble gjentatt, bortsett
fra at 20,6 g av en voks med syretall 12, forsipningstall 146 6g )
smeltepunkt 73°C ble blandet inn i suspensjonen efter at 46 % omdan-
nelse var nidd.

Eksempel 14

Fremgangsméten ifdlge eksempel A ble gjentatt, bortsett
fra at 12,5 g av en voks med syretall 37, forsdpningstall 25 og
smeltepunkt 112°C ble blandet inn i suspensjonen efter at 40 % om-
dannelse var nidd. Efter at esemidlet var innlemmet, ble polymeri-
seringen fortsatt wved SOOC i 2 timer, ved 850C i 2 timer, ved 110°¢
i 2 timer og ved 120°C i 1 time.

3edommelse av de fremstilte perler

De fremstilte perler, fra samtlige eksempler, ble bedomt
ved & helle en utmdlt mengde av dem, nemlig 0,5 kg, pd en kvadrat-
meter overflate av vann av temperatur 940 - 960C, hvor de ble til-
latt & forskummes, Efter 1 minutts forskumming ble skiktet av per-
ler omrort, og perlenes tendens til & klebe til hverandre ble vur-

) dert. Klebrigheten ble uttrykt ved en av fire tallverdier:

0 ~ Ingen klebrighet. Efter omrdringen foreligger per-
lene sadledes adskilt fra hverandre.

1 - Antydning til klebrighet. Efter omrdringen iakttaes
sporadiske klumper av stdrrelse 2 cm.

2 - Moderat klebrighet. Efter omroringen iakttaes mange
klumper av stdrrelse over 2 cm.

3 - Utpreget klebrighet. LEfter omrdringen iakttaes
store zgglomerater av gummiaktig konsistens.

Perlenes skumningsevne ble derefter beddmt ved & foreta
oppskumning av perlene 1 vann av 100°C i 4 minutter.

Det viste seg at for & cppnéd optimal effektivitet under
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formningsprosessen mi klebrighetsomr&det (som definert ovenfor)

ikke overskride 0,5 i den nummeriske skala (det m& med andre ligge
mellom O og 0,5). Det Ovre omrade i den nummerlsk skala, hvor
perlene fortsatt kan benyttes, men dog ikke med like stor effekt1v1—
tet, md ikke overskride 1 5 {omrddet mellom 0,5 og l 350

Den: folgende tabell viser resultatene av bedtmmelsen av
perlene efteriden ovenfor beskrevne metode, ved forskjellige skum-

ningsgrader,
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Det vil sees av den ovenstéende tabell at eksempler A -
C som illustrerer teknikkens stand, ga perler med en klebrighet som:
enten var uantagelig eller som 1& p& grensen til det uantagelige,
mens hvert av eksemplene som illustrerer fremgangsmiten ifslge opp-
finnelsen, ga perler for hvilke klebrighetsfaktoren faldt inrienfor
det optimale omrdde mellom O og 0,5.

Lignende eksempler, hvor det ble beryttet andre Voks-
produkter innenfor de sksepterbare grenser for smeltepunkt syretall
og forsapnlngstall ga like gode resultater.

Patentkravw

1. Fremgangsmate ved fremstilling av oppskumbart polystyren

ved at ' av

a) en vandig suspensjon av styren polymeriseres i narvar/o 02 -
0,3 vekt%, beregnet pd vekten av styren,av en voks,

b) temperaturen pd suspensjonen heves deretter under polymerisasjons—
forlopet over voksens smeltepunkt, men overskrider ikke 130° c, 1
et tidsrom fra 1/2 til 25 timer, .

c) et esemiddel innlemmes 1 suspensjonen under polymefisasjonsfor-
18pet og etter tilsetningen av voksen,

d) suspensjonen holdes under polymerisasjonsbetingelser inntil det
oppnds en omdannelse av monomer til polymerisat pd minst 99 %,

karakterisert ved at det anvendes en voks med smelte-

punkt fra 70 - 120°C, et syretall fra O til 45 og et‘forsépningstall

fra 3 - 150,

2. Fremgangsmate ifolge krav 1, karakterisert ved at voksen

blandes med monomeren for suspensjonen dannes.
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