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(54) Bezeichnung: Offenzellige Polypropylen-Partikelschaume

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft Schaum-
stoffpartikel von Propylenpolymerisaten, die mehr als 40%
offene Zellen enthalten.

Sie werden hergestellt durch Impragnierung von Propylen-
polymerisat-Minigranulat, welches 1 bis 40 Gew.-% eines
Zelloffners enthalt, mit einem fllichtigen Treibmittel in wass-
riger Suspension und anschlielendem Entspannen.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft offenzellige Schaum-
stoffpartikel auf Basis von Propylenpolymerisaten.
[0002] Schaumstoffteile aus Propylenpolymerisaten
werden in steigendem Mal3e fir Automobilinnenteile,
als Verpackungsmaterialien und fir Freizeitartikel
eingesetzt. Man erhalt sie durch Nachexpandieren
und Versintern von entsprechenden Schaumstoffpar-
tikeln. Diese wiederum werden nach bekannten Ver-
fahren (z.B. EP-A 95109) hergestellt durch Imprag-
nieren von Polypropylengranulat in wassriger Sus-
pension in einem Druckbehalter mit einem fliichtigen
Treibmittel und anschliefendem entspannen. Derart
hergestellte =~ Schaumstoffpartikel  zeigen im
DSC-Thermodiagramm einen sogenannten Doppel-
peak, d.h. mindestens einen Hochtemperaturpeak
bei einer héheren Temperatur als dem Schmelze-
peak des eingesetzten Propylenpolymerisats (siehe
z.B. EP-A 415744). Sie zeichnen sich durch eine be-
sonders gute Verarbeitbarkeit und gute mechanische
Eigenschaften, z.B. Warmestandfestigkeit aus. Nor-
malerweise sind derartige Schaumstoffpartikel ge-
schlossenzellig; z.B weisen die Schaumstoffpartikel
nach EP-A 95109 mindestens 65% geschlossene
Zellen auf. Dies ist in den meisten Anwendungsfallen
auch erwunscht.

[0003] In der EP-A 1016690 sind Schaumstoffparti-
kel aus Propylenpolymerisaten beschrieben, die
Wasser als Treibmittel sowie 0,05 bis 10 Gew.% ei-
nes hydrophilen Polymeren, z.B. ein Polyamid, einen
Polyester oder Polyvinylalkohol enthalten. Sie enthal-
ten aber mindestens 85% geschlossene Zellen, sind
also nicht offenzellig.

[0004] Offenzellige Kunststoffschaumstoffe sind im
allgemeinen elastischer als geschlossenzellige und
sie haben eine schallddmpfende Wirkung, was z.B.
fur Automobilinnenverkleidungen und bei manchen
Verpackungsmaterialien von Vorteil ist. In WO
00/15700 sind offenzellige Polyolefinschaumstoffe
mit guten schallabsorbierenden Eigenschaften be-
schrieben. Es handelt sich dabei um Platten, Folien
oder Rohre, die durch Extrusion einer Polyole-
finschmelze zusammen mit einem fllichtigen organi-
schen Treibmittel hergestellt werden. Bei dieser
Schaumextrusion kdnnen nur Formteile mit einfacher
Geometrie hergestellt werden; aulerdem zeigen die
Schaumestoffe nicht den oben beschriebenen Doppel-
peak im DSC-Thermodiagramm, so dass z.B. ihre
Warmestandfestigkeit fir manche Einsatzzwecke un-
zureichend ist.

[0005] Der Erfindung lag nun die Aufgabe zugrunde,
offenzellige Schaumstoffpartikel auf Basis von Propy-
lenpolymerisaten bereitzustellen, die insbesondere
gute mechanische Eigenschaften und eine vielseitige
Weiterverarbeitbarkeit zeigen.

[0006] Gegenstand der Erfindung sind dementspre-
chend offenzellige Schaumstoffpartikel mit einer mitt-
leren PartikelgroRe von 1 bis 10 mm und einer
Schittdichte von 5 bis 200 g/l auf Basis von Propy-
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lenpolymerisaten mit einer Offenzelligkeit (nach
DIN-1SO 4590) von mehr als 40%.
[0007] Derartige offenzellige Schaumstoffpartikel
werden nach einem bevorzugten Verfahren herge-
stellt durch Impragnieren von Propylenpolymeri-
sat-Partikeln in wassriger Suspension in einem
Druckbehalter bei erhéhter Temperatur mit meinem
flichtigen Treibmittel und anschlieRendem Entspan-
nen. Die Propylenpolymerisat-Partikel enthalten 1 bis
40 Gew.% eines Zelloffners, z.B. einen polaren was-
serunléslichen Thermoplasten, ein wasserldsliches
Polymeres oder einen nadelférmigen anorganischen
Feststoff.
[0008] Propylenpolymerisate im Sinne der Erfin-
dung sind:
a. Homopolypropylen,
b. Randomcopolymer des Propylens mit bis zu 15
Gew.% Ethylen und/oder Buten-1, vorzugsweise
ein Copolymer von Propylen mit 0,5 bis 6 Gew.%
Ethylen oder mit 0,5 bis 12 Gew.% Buten-1 oder
ein Terpolymer aus Propylen, 0,5 bis 6 Gew.%
Ethylen und 0,5 bis 6 gew.% Buten-1,
¢. Mischungen von a. oder b. mit 0,1 bis 75, vor-
zugsweise 3 bis 50 Gew.% eines Polyolefin-Elas-
tomeren, z.B. eines Ethylen/Propylen-Blockcopo-
lymeren.

[0009] Geeignet sind sowohl mit Ziegler- als auch
mit Metallocen-Katalysatoren hergestellte Propylen-
polymerisate.

[0010] Der Kristallitschmelzpunkt (DSC-Peak-Maxi-
mum der Propylenpolymerisate liegt zwischen 120
und 170°C. lhre Schmelzwarme, bestimmt nach der
DSC-Methode, liegt vorzugsweise zwischen 50 und
110 J/g, der Schmelzindex MFI (230°C, 2,16 kp) nach
DIN 53735 zwischen 2 und 25 g/10 min.

[0011] Zur Herstellung der erfindungsgeméafien of-
fenzelligen Schaumstoffpartikel geht man aus von
Granulat, welches vorzugsweise mittlere Durchmes-
ser von 0,2 bis 10, insbesondere von 0,5 bis 5 mm
hat. Dieses meist zylinderférmige oder runde Minig-
ranulat wird hergestellt durch Extrudieren des Propy-
lenpolymerisats zusammen mit dem zuzumischen-
den Zell6ffner und weiteren Zusatzstoffen, Auspres-
sen aus dem Extruder, gegebenenfalls Abkiihlen und
Granulieren.

[0012] Wesentlich ist, dass das Minigranulat 1 bis
40 Gew.%, vorzugsweise 5 bis 35 Gew.% eines Zell-
offners enthalt. Bevorzugte Zelléffner sind polare,
wasserunlésliche Thermoplasten, vorzugsweise ein
Polyamid (PA) oder Polyoxymethylen (POM); was-
serldsliche Polymere, vorzugsweise Polyvinylpyrroli-
don (PVP), Polyvinylacetat und Polyethylenoxid; fer-
ner nadelférmige anorganische Feststoffe, vorzugs-
weise Schnittglas mit einer Lange von 0,25 bis 5 mm.
Daruberhinaus kann das Minigranulat Ubliche Zu-
satzstoffe, wie Antioxidantien, Stabilisatoren, Flamm-
schutzmittel, Wachse, Pigmente, Farbstoffe und ins-
besondere Nucleierungsmittel, wie Talkum, Graphit-
pulver, pyrogene Kieselsauren, Zeolithe, Bentonite
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und Polyolefinwachse enthalten.

[0013] Das Minigranulat wird einem Ruhrreaktor in
einem Suspensionsmedium dispergiert. bevorzugtes
Suspensionsmedium ist Wasser. In diesem Fall mis-
sen Suspensionshilfsmittel zugesetzt werden, um
eine gleichmaRige Verteilung des Minigranulats im
Suspensionsmittel zu gewahrleisten. Geeignete Sus-
pensionshilfsmittel sind wasserunlésliche anorgani-
sche Stabilisatoren, wie Tricalciumphosphat, Magne-
siumpyrophosphat und Calciumcarbonat; ferner Po-
lyvinylalkohol und Tenside, wie Arylsulfonate und
Fettalkoholoxylate. Sie werden in Mengen von 0,05
bis 5 Gew.%, bezogen auf das Minigranulat, einge-
setzt. Der Suspension wird ein fluchtiges Treibmittel
in Mengen von 2 bis 50 Gew.%, vorzugsweise 5 bis
30 Gew.%, bezogen auf das Minigranulat, zugesetzt.
Die Treibmittelzugabe kann dabei vor, wahrend oder
nach dem Aufheizen des Reaktorinhalts erfolgen. ge-
eignete Treibmittel sind organische Verbindungen mit
einem Siedepunkt zwischen -5 und 150 °C, bei-
spielsweise Alkane, Ketone und Ether, sowie anorga-
nische Gase, wie Stickstoff und Kohlendioxid. Beson-
ders bevorzugt sind C,- bis C,-Kohlenwasserstoffe.
[0014] Beim Impragnieren sollte die Temperatur in
der Nahe der Erweichungstemperatur des Propylen-
polymerisats liegen. Sie kann 40°C unter bis bis 15°C
Uber der Schmelztemperatur (Kristallitschmelzpunkt)
liegen. bevorzugt sind Impragniertemperaturen zwi-
schen 120°C und 160°C. Je nach Art und Menge des
Treibmittels sowie nach der Hohe der Temperatur
stellt sich im Reaktor ein Druck ein, der im allgemei-
nen hoher als 2 bar ist und 40 bar nicht Ubersteigt.
Die Impragnierzeiten liegen im allgemeinen zwischen
0,5 und 10 Stunden, wonach der Reaktor schnell ent-
spannt wird. Dabei blahen die mit Treibmittel imprag-
nierten Propylenpolymerisat-Partikel auf. Bedingt
durch den Zell6ffner entstehen dabei die erfindungs-
gemalen offenzelligen Schaumstoffpartikel. Nach
dem Entspannen und Ablassen aus dem Reaktor
werden die Schaumstoffpartikel von Suspensions-
medium abgetrennt und gewaschen. Falls ein was-
serloslicher Zelloffner eingesetzt wurde, wird dieser
weitgehend mit ausgewaschen. Im Falle wasserun-
I6slicher Zelloffner bleiben diese im Schaumstoffpar-
tikel enthalten.

[0015] Die erfindungsgemalen offenzelligen
Schaumstoffpartikel haben besonders gute mechani-
sche Eigenschaften, wenn sie im DSC-Schmelzdia-
gramm mindestens einen Hochtemperaturpeak bei
einer héheren temperatur als dem Schmelzpeak des
eingesetzten Propylenpolymerisats aufweisen. Die
Mittlere Partikelgrofle der Schaumstoffpartikel be-
tragt 1 bis 10 mm, vorzugsweise 2 bis 8 mm; ihre
Schiuttdichte kann zwischen 5 und 200 g/l, vorzugs-
weise zwischen 10 und 100 g/l liegen. Sie sind ge-
kennzeichnet durch eine Offenzelligkeit (nach
DIN-ISO 4590) von mehr als 40%, vorzugsweise
mehr als 50% und insbesondere mehr als 75%. Im
Idealfall sind praktisch alle Zellen gedffnet, d.h. das
Schaumgerist besteht nur aus Zellstegen. Der mitt-
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lere Zelldurchmesser betragt vorzugsweise 0,01 bis
0,5 mm, insbesondere 0,05 bis 0,3 mm.

[0016] Aus dem erfindungsgemafRen Schaumstoffp-
artikeln kénnen nach bekannten Verfahren durch
Nachexpandieren und Versintern Schaumstoff-Form-
teile hergestellt werden.

[0017] Die in den Beispielen genannten Teile (TL)
beziehen sich auf das Gewicht.

Beispiele
[0018] Nachstehend bedeutet TL Gewichtsanteile.
Einsatzstoffe

PP1: Novolen 3200 MC; Polypropylen der Basell
GmbH

POM?1: Ultraform N 2320 (BASF AG)

PA1: Ultramid B 3 (BASF AG)

PS1: Standart-Polystyrol mit M,, = 195.000 g/Mol,
MVR =10 cm®10 min (BASF AG)

PVP1: Polyvinylpyrrolidon, Kollidon K 30 der BASF
AG

Glas: Schnittglas 3786

Wachs1: Luwax AF 31; Polyethylen (Mn 3000) der
BASF AG

Talkum: HP 325

s-Pentan: techn. Pentanisomerengemisch

n/i-Butan: techn. Butanisomerengemisch

Antiblock1: CaCQO,;

Antiblock2: Triscalciumphosphat

Tensid1: Fettalkoholoxylat

Tensid1: Arylsulfonat

Herstellung der Granulate

[0019] Zur Herstellung der Granulate wurden die
Einsatzstoffe gemischt, dem Extruder zugefihrt und
zu einem Minigranulat verarbeitet (d: 0,8-1, 2 mm; I:
1,8-3 mm).

Granulat1 (G1): 100 TI PP1, 20 TI POM1, 1 TI Tal-
kum, 0,5 Tl Wachs1

Granulat2 (G2): 100 TI PP1, 34 TI POM1, 2,8 Tl Tal-
kum, 0,5 Tl Wachs1

Granulat3 (G3): 100 TI PP1, 25 Tl Glas, 0,5 TI
Wachs1

Granulat4 (G4): 100 TI PP1, 20 Tl PA1, 1 Tl Talkum,
0,5 Tl Wachs1

Granulat5 (G5): 100 TI PP1, 25 TI PVP1, 1,25 Tl Tal-
kum, 0,6 Tl Wachs1

Granulaté (G6): 100 TI PP1, 20 Tl Talkum, 0,5 TI
Wachs1

Granulat7 (G7): 100 TI PP1, 20 Tl PS1, 1 TI Talkum,
0,5 Tl Wachs1

Verschaumen der Granulate
[0020] In der Tabelle sind die erreichten Schiittdich-

ten sowie die an diesen Schaumpartikeln gemesse-
nen Anteile offener Zellen angegeben. Die Bestim-
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mung der Offenzelligkeit erfolgte an den Schaumpar-
tikeln in Anlehnung an DIN-ISO 4590.

Beispiele 1 bis 4

[0021] In einem druckfesten Rihrbehalter wurden
jeweils 100 Tl Granulat, 6,7 Tl Antiblock1, 0,13 TI
Tensid1, 230 Tl Wasser und die in der Tabelle ange-
gebene Menge n/i-butan zugegeben. Dann wurde
der Behalter in ca. 55 min auf die in der Tabelle ge-
nannte Impragniertemperatur (IMT) gebracht und
das Granulat bei Erreichen dieser Temperatur, durch
Entspannen des Inhalts auf Umgebungsdruck, ver-
schaumt.

Beispiele 5 bis 10

[0022] In einem druckfesten Rihrbehalter wurden
auf jeweils 100 Tl Granulat, 8,75 Tl Antiblock2, 0,33
Tl Tensid1, 234 Tl Wasser und die in der Tabelle an-
gegebene Menge n/i-Butan zugegeben. Dann wurde
der Behalter in ca. 55 min auf die in der Tabelle ge-
nannte Impragniertemperatur (IMT) gebracht und
das Granulat bei Erreichen dieser Temperatur, durch
entspannen des Inhalts auf Umgebungsdruck, ver-
schaumt.
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Tabelle
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Patentanspriiche

1. Offenzellige Schaumstoffpartikel mit einer mitt-
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leren PartikelgroRe von 1 bis 10 mm und einer
Schiuttdichte von 5 bis 200 g/l auf Basis von Propy-
lenpolymerisaten, gekennzeichnet durch eine Offen-
zelligkeit (nach DIN-ISO 4590) von mehr als 40%.

2. Offenzellige Schaumstoffpartikel nach An-
spruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das Propy-
lenpolymerisat ein Homopolymerisat oder ein Copo-
lymerisat des Propylens mit bis zu 15 Gew.% Ethylen
und/oder Buten-1 ist.

3. Offenzellige Schaumstoffpartikel nach An-
spruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass sie im
DSC-Thermodiagramm mindestens einen Hochtem-
peraturpeak bei einer héheren Temperatur als dem
Schmelzepeak des eingesetzt Propylenpolymerisats
aufweisen.

4. Offenzellige Schaumstoffpartikel nach An-
spruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der mittlere
Zelldurchmesser 0,01 bis 0,5 mm betragt.

5. Offenzellige Schaumpartikel nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet dass Sie einen Gehalt von
1 bis 40 Gew.% eines Zelloffners enthalten.

6. Verfahren zur Herstellung der offenzelligen
Schaumstoffpartikel nach Anspruch 1 durch Imprag-
nieren von Propylenpolymerisat-Partikeln in Suspen-
sion in einem Druckbehalter bei erhéhter Temperatur
mit einem flichtigen Treibmittel und anschlieendem
Entspannen, dadurch gekennzeichnet, dass die Pro-
pylenpolymerisat-Partikel 1 bis 40 Gew.% eines Zell-
offners enthalten.

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Treibmittel eine organische Ver-
bindung mit einem Siedepunkt zwischen -5 und
150°C, vorzugsweise ein C,- bis C,-Kohlenwasser-
stoff, oder ein anorganisches Gas ist.

8. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Zell6ffner ein polarer, wasserun-
I6slicher Thermoplast, vorzugsweise ein Polyamid
oder Polyoxymethylen ist.

9. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Zell6ffner ein nadelférmiger anor-
ganischer Feststoff, vorzugsweise Schnittglas mit ei-
ner Lange von 0,25 bis 5 mm ist.

10. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Zell6ffner ein wasserldsliche Poly-
meres, vorzugsweise Polyvinylpyrrolidon, Polyvinyla-
cetat oder Polyethylenoxid ist.

11. Offenzellige Schaumstoff-Formteile, herge-
stellt durch Nachexpandieren und Versintern der
Schaumstoff-Partikel nach Anspruch 1.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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