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©  Rüssigentwicfcler  und  hierzu  geeigneter  Ladungaeteuerstoff  . 

@  Die  Erfindung  bezieht  sich  auf  einen  Flüssigentwickler  für 
die  Entwicklung  elektrostatischer  Ladungsbilder,  welcher  aus 
elektrisch  isolierender  Trägerflüssigkeit  hohen  Widerstandes 
und  niedriger  Dielektrizitätskonstanten  besteht  in  welcher 
Pigmente,  Farbstoffe,  herzförmige  Bindemittel,  weitere  übli- 
che  Zusätze  und  Ladungssteuerstoff  dispergiert  oder  gelöst 
enthalten  sind,  wobei  der  Ladungssteuerstoff  ein  Copolyme- 
risat  aus  N-Vinyl-2-  pyrrolidon  und  Methacrylsaureester  dar- 
stellt,  das  als  Terpolymer  zusatzlich  ein  weiteres  Acrylmono- 
mer  enthalten  kann. 
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mer  enthalten  kann. 



F l ü s s i g e n t w i c k l e r   und  h i e r z u   g e e i g n e t e r   L a d u n g s s t e u e r s t o f f  

Die  E r f i n d u n g   b e z i e h t   s i c h   au f   e i n e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   f ü r  

d i e   E n t w i c k l u n g   e l e k t r o s t a t i s c h e r   L a d u n g s b i l d e r   b e s t e h e n d  

aus   e i n e r   e l e k t r i s c h   i s o l i e r e n d e n   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   h o h e n  

W i d e r s t a n d e s   und  n i e d r i g e r   D i e l e k t r i z i t ä t s k o n s t a n t e n ,   i n  

w e l c h e r   P i g m e n t ,   F a r b s t o f f ,   h a r z f ö r m i g e s   B i n d e m i t t e l ,  

L a d u n g s s t e u e r s t o f f   und  ü b l i c h e   Z u s ä t z e   d i s p e r g i e r t   o d e r  

g e l ö s t   s i n d   und  au f   e i n e n   L a d u n g s s t e u e r s t o f f .  

F l ü s s i g e n t w i c k l e r   w e r d e n   b e i   e l e k t r o p h o t o g r a p h i s c h e n   o d e r  

e l e k t r o g r a p h i s c h e n   K o p i e r p r o z e s s e n   e i n g e s e t z t   zum  S i c h t b a r -  

m a c h e n   l a t e n t e r   e l e k t r o s t a t i s c h e r   L a d u n g s b i l d e r .   S ie   b e s t e h e n  

p r i n z i p i e l l   aus   g e f ä r b t e n   P a r t i k e l n ,   d i e   in  e i n e r   L ö s u n g   v o n  

h a r z a r t i g e n   B i n d e m i t t e l n   und  L a d u n g s s t e u e r s t o f f   in   e i n e r  

T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   d i s p e r g i e r t   s i n d .   Im  e l e k t r i s c h e n   F e l d  

des   L a d u n g s b i l d e s   w e r d e n   d i e   m i t   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   u n d  

B i n d e m i t t e l   b e h a f t e t e n ,   g e f ä r b t e n   P a r t i k e l n   e l e k t r o p h o r e t i s c h  

a b g e s c h i e d e n .  

Es  i s t   b e k a n n t ,   d i e   P i g m e n t e   v o r   dem  D i s p e r g i e r e n   m i t  e i n e m  

H a r z ü b e r z u g   zu  v e r s e h e n .   Die  H a r z e ,   d i e   a u c h   P o l y m e r e   s e i n  

k ö n n e n ,   w e r d e n   p h y s i k a l i s c h   o d e r   auch   c h e m i s c h ,   e t w a   d u r c h  

P f r o p f p o l y m e r i s a t i o n ,   m i t   den   P i g m e n t p a r t i k e l n   v e r b u n d e n  

( U S - P a t e n t   3 , 9 6 8 , 0 4 4 ,   DE-OS  25  38  5 8 1 ) .   H i e r d u r c h   e r h ä l t   m a n  

b e s o n d e r s   s t a b i l e   D i s p e r s i o n e n .  

Die   a u f   d i e   P i g m e n t o b e r f l ä c h e   a u f g e b r a c h t e n   H a r z e   üben   e i n e  

g e w i s s e   W i r k u n g   a l s   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   a u s ,   d i e   so  e r h e b l i c h  



s e i n   k a n n ,   daß  man  b e i   s o l c h e n   P i g m e n t d i s p e r s i o n e n   k e i n e n  

Z u s a t z   an  L a d u n g s s t e u e r s t o f f   b e n ö t i g t .  

Die   in   d e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   l ö s l i c h e n ,   h a r z a r t i g e n   B i n d e -  

m i t t e l   d i e n e n ,   z u s a m m e n   m i t   den   a u f   d i e   P i g m e n t o b e r f l ä c h e  

a u f g e b r a c h t e n   H a r z e n   o d e r   P o l y m e r ü b e r z ü g e n ,   z u r   F i x i e r u n g  
d e r   P i g m e n t p a r t i k e l n   a u f   dem  L a d u n g s b i l d   o d e r ,   n a c h   T r a n s f e r ,  

zu r   F i x i e r u n g   a u f   e i n e m   e n t s p r e c h e n d e n   K o p i e r m e d i u m ,   w i e  

zum  B e i s p i e l   P a p i e r .  

Be i   P i g m e n t p a r t i k e l n ,   w e l c h e   von  d e r   P h o t o l e i t e r s c h i c h t  

a u f   b l a n k e s   P a p i e r   ü b e r t r a g e n   w e r d e n ,   muß  d e r   A n t e i l   a n  

f i x i e r e n d e m   Harz   b e s o n d e r s   h o c h   l i e g e n .   S o l c h e   P i g m e n t -  

p a r t i k e l n   l a s s e n   s i c h   n i c h t   g u t   m i t   in   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n -  

w a s s e r s t o f f e n   l ö s l i c h e n   H a r z e n   h e r s t e l l e n ,   da  d i e   e r f o r d e r -  

l i c h e   Menge  an  Harz   d i e   V i s k o s i t ä t   d e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t  

a u f   W e r t e   a n h e b t ,   b e i   d e n e n   d i e   e l e k t r o p h o r e t i s c h e   A b s c h e i -  

d u n g   e r s c h w e r t   w i r d .   Die   H e r s t e l l u n g   e n t s p r e c h e n d e r   F l ü s s i g -  

e n t w i c k l e r   g e l i n g t   d a g e g e n   b e i   V e r w e n d u n g   von  D i s p e r s i o n e n  

von  P o l y m e r e n   in   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f e n ,   s o g e -  

n a n n t e n   O r g a n o s o l e n   o d e r   D i s p e r s i m e r e n .   M i t  i h n e n   w e r d e n  

b i n d e m i t t e l r e i c h e ,   n i e d r i g v i s k o s e   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   e r h a l t e n ,  

d i e   s i c h   e l e k t r o p h o r e t i s c h   g u t   a b s c h e i d e n .   F l ü s s i g e n t w i c k l e r  

d i e s e r   A r t   s i n d   a u s  D E - O S   25  32  282 ,   DE-OS  26  00  200  u n d  

DE-OS  21  14  773  b e k a n n t .  

Der   im  a l i p h a t i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l   l ö s l i c h e   L a d u n g s s t e u e r -  

s t o f f   w i r d   in   d e r   R e g e l   aus   d e r   L ö s u n g   h e r a u s   von  d e n  

P i g m e n t p a r t i k e l n   a b s o r b i e r t   und  b e s t i m m t   Höhe  und  V o r z e i c h e n  

i h r e r   A u f l a d u n g .   V i e l f a c h   w i r k t   d e r   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   g l e i c h -  



z e i t i g   a l s   D i s p e r g i e r m i t t e l .   F a l l s   d a s   n i c h t   d e r   F a l l   i s t ,  
e n t h ä l t   d e r   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   z u s ä t z l i c h   D i s p e r g i e r m i t t e l .  
Die  m e i s t e n   b e k a n n t e n   L a d u n g s s t e u e r s t o f f e   v e r m i t t e l n   d e n  

P i g m e n t p a r t i k e l n   p o s i t i v e   L a d u n g .   S i e   s i n d   zu r   A b s c h e i d u n g  
a u f   n e g a t i v   g e l a d e n e   e l e k t r o s t a t i s c h e   L a d u n g s b i l d e r   b r a u c h -  

b a r ;   h i e r z u   z ä h l e n   i n s b e s o n d e r e   M e t a l l s e i f e n .   N e g a t i v e  

A u f l a d u n g   d e r   P i g m e n t p a r t i k e l n   w i r d   d u r c h   L a d u n g s s t e u e r -  

s t o f f e ,   wie  L e c i t h i n ,   a l k y l i e r t e   P o l y v i n y l p y r r o l i d o n e ,  
M e t a l l s a l z e   l a n g k e t t i g e r   A l k y l b e n z o l s u l f o n s ä u r e n   o d e r   w i e  

M e t a l l s a l z e   l a n g k e t t i g e r   D i a l k y l s u l f o b e r n s t e i n s ä u r e   h e r v o r -  

g e r u f e n   (DE-OS  19  30  784 ,   DE-OS  24  02  9 5 3 ) .  

Es  h a t   s i c h   j e d o c h   g e z e i g t ,   daß  d i e   b e k a n n t e n   L a d u n g s s t e u e r -  

s t o f f e   f ü r   n e g a t i v e   A u f l a d u n g   d e r   P i g m e n t t e i l c h e n   n i c h t   g a n z  
d i e   g e s t e l l t e n   F o r d e r u n g e n   e r f ü l l e n .   P o l y m e r r e i c h e ,   von  d e r  

P h o t o l e i t e r s c h i c h t   a u f   E m p f a n g s b l ä t t e r   t r a n s f e r i e r b a r e   P i g -  

m e n t p a r t i k e l   w e r d e n   v i e l f a c h   zu  s c h w a c h   g e s t e u e r t .   O f t   i s t  

a u c h   d i e   e l e k t r i s c h e   L e i t f ä h i g k e i t   des   L a d u n g s s t e u e r s t o f f s  

z u .  g r o ß .   S c h w a c h   s t e u e r n d e   S t o f f e   m i t  r e l a t i v   g r o ß e r   L e i t -  

f ä h i g k e i t   m a c h e n   d a n n   in   d e r   f ü r   g u t e   L a d u n g s s t e u e r u n g  

b e n ö t i g t e n   Menge  den   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   zu  l e i t f ä h i g .   D i e s  

w i r k t   s i c h   b e s o n d e r s   s t ö r e n d   n a c h   w i e d e r h o l t e m   N a c h f ü l l e n  

m i t   f r i s c h e m   E n t w i c k l e r k o n z e n t r a t   a u s .   G e l e g e n t l i c h   b e s t e h t  

s o g a r   d e r   N a c h t e i l ,   daß  d u r c h   den  L a d u n g s s t e u e r s t o f f   b e i   l ä n - .  

g e r e r   E i n w i r k u n g   d i e   P h o t o l e i t e r s c h i c h t e n   in   den  K o p i e r g e r ä t e n  

a n g e g r i f f e n   w e r d e n .  

Manche   d e r   b e k a n n t e n   L a d u n g s s t e u e r s t o f f e   z e i g e n   m e h r e r e   d e r  

a u f g e f ü h r t e n   N a c h t e i l e   g l e i c h z e i t i g .  



Es  war  d e s h a l b   d i e   A u f g a b e   d e r   E r f i n d u n g ,   n e g a t i v   a u f l a d e n d e  

L a d u n g s s t e u e r s t o f f e   z u r   V e r f ü g u n g   zu  s t e l l e n ,   w e l c h e   b e i  

s t a r k e r   S t e u e r w i r k u n g   e i n e   g e r i n g e   e l e k t r i s c h e   L e i t f ä h i g k e i t  

a u f w e i s e n   und  d i e   P h o t o l e i t e r s c h i c h t e n   n i c h t   a n g r e i f e n .  

.Die   g e s t e l l t e   A u f g a b e   w u r d e   d u r c h   e i n e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r  

d e r   e i n g a n g s   g e n a n n t e n   A r t   g e l ö s t ,   we lcher   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t   i s t ,   daß  d e r   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   e i n   in  d e r   T r ä g e r -  

f l ü s s i g k e i t   l ö s l i c h e s   C o p o l y m e r i s a t   i s t ,   w e l c h e s   a u s  

1  -   50  G e w i c h t s p r o z e n t   N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  5 0  -   99  

G e w i c h t s p r o z e n t   M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r   b e s t e h t .   In  e i n e r   b e v o r - .  

z u g t e n   A u s f ü h r u n g s f o r m   e n t h ä l t   das   C o p o l y m e r i s a t   1 5  -   4 0  

G e w i c h t s p r o z e n t   N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  6 0  -   85  G e w i c h t s -  

p r o z e n t   M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r .  

H i e r d u r c h  w i r d   e r r e i c h t ,   daß  den  in   d e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t  

e n t h a l t e n e n   P i g m e n t p a r t i k e l n   e i n e   hohe   n e g a t i v e   A u f l a d u n g  

v e r l i e h e n   w i r d .   Die   m i t   den  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   L a d u n g s s t e u e r -  

s t o f f e n   v e r s e t z t e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   e n t w i c k e l n   p o s i t i v  

g e l a d e n e ,   l a t e n t e   e l e k t r o s t a t i s c h e   L a d u n g s b i l d e r   s a u b e r  

und  s c h l e i e r f r e i .  

B e s o n d e r s   g e e i g n e t   s i n d   s o l c h e   C o p o l y m e r i s a t e  m i t   M e t h e r y l -  

s ä u r e e s t e r   m i t   A l k o h o l k o m p o n e n t e n ,   w e l c h e   m i n d e s t e n s    a  x o h l e n -  

s t o f f a t o m e   in   g e r a d e r   o d e r   v e r z w e i g t e r   K e t t e   t r a g e n .   A l s  

M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r   w e r d e n   i n s b e s o n d e r e   2 - Ä t h y l - h e x y l t h -  

a c r y l a t ,   D o d e c y l m e t h a c r y l a t   und  O c t a d e c y l m e t h a c r y l a t   e i n g e -  

s e t z t .  



H i e r d u r c h   w i r d   z u s ä t z l i c h   e r r e i c h t ,   daß  d e r  e r f i n d u n g s g e m ä ß e  

S t e u e r s t o f f   in  d e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   g u t   l ö s l i c h   i s t   u n d  

g l e i c h z e i t i g   e i n   a u s g e z e i c h n e t e s   D i s p e r g i e r m i t t e l   d a r s t e l l t ,  

d u r c h   w e l c h e s   dem  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   g u t e   S t a b i l i t ä t  v e r -  

l i e h e n   w i r d .  

E r f i n d u n g s g e m ä ß e   S t e u e r s t o f f e   h a b e n   e i n e   v o r t e i l h a f t   n i e d r i g e  

e l e k t r i s c h e   L e i t f ä h i g k e i t .   S ie   k ö n n e n   d e s h a l b   dem  F l ü s s i g -  
e n t w i c k l e r   in   h o h e r   K o n z e n t r a t i o n   z u g e f ü g t   w e r d e n ,   ohne   d a ß  

s t ö r e n d e   L e i t f ä h i g k e i t s w e r t e   e r r e i c h t   w e r d e n .   S ie   g r e i f e n  

a n d e r e r s e i t s   P h o t o l e i t e r s c h i c h t e n ,   w e l c h e   aus   S e l e n   b e s t e h e n  

o d e r   d i e s e s   e n t h a l t e n ,   n i c h t   a n .  

Zur  H e r s t e l l u n g   d e s   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   L a d u n g s s t e u e r s t o f f e s  

k ö n n e n   n e b e n   den  K o m p o n e n t e n   d e r   M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r   und  d e s  

N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n s   a u c h   k l e i n e r e   Mengen  a n d e r e r   M o n o m e r e r  

m i t v e r w e n d e t   w e r d e n .   H i e r   s i n d   Monomere   g e e i g n e t ,   d i e   A c r y l -  

m o n o m e r e   m i t   p o l a r e r   S e i t e n g r u p p e . d a r s t e l l e n ,   wie   M e t h a c r y l -  

s ä u r e ,   A c r y l s ä u r e a m i d   o d e r   H y d r o x y a l k y l m e t h a c r y l a t .   S i e   w e r d e n  

i n - M e n g e n   b i s   zu  5  G e w i c h t s p r o z e n t   e i n p o l y m e r i s i e r t .  

A n d e r e r s e i t s ,   so  w u r d e   g e f u n d e n ,   s i n d   a l s   w e i t e r e   M o n o m e r -  

k o m p o n e n t e   a u c h   M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r   m i t   e i n e r   A l k o h o l k o m p o n e n t e  
m i t   h ö c h s t e n s   6  K o h l e n s t o f f a t o m e n   g e e i g n e t ,   w o b e i   das   C o p o l y -  

mer  b i s   zu  30  G e w i c h t s p r o z e n t   des   k u r z k e t t i g e n   M e t h a c r y l s ä u r e -  

e s t e r s   e n t h ä l t .  

Die   C o p o l y m e r i s a t e   l a s s e n   s i c h   d u r c h   E r w ä r m e n   e i n e r   L ö s u n g  

von  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  d e r   M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r k o m p o n e n t e  

in  S t i c k s t o f f a t m o s p h ä r e   u n t e r   R ü h r e n   in   G e g e n w a r t   e i n e s   P o l y e  



m e r i s a t i o n s s t a r t e r s   h e r s t e l l e n .   A l s   S t a r t e r  k a n n   z.  B.  A z o -  

i s o b u t t e r s ä u r e d i n i t r i l   (AIBN)  v e r w e n d e t   w e r d e n .   Die   P o l y m e r i -  

s a t i o n s t e m p e r a t u r   r i c h t e t   s i c h   n a c h   d e r   A r t   des   S t a r t e r s .   S o  

w i r d   m i t   AIBN  v o r z u g s w e i s e   im  B e r e i c h   von  e t w a   70  b i s   9 0 ° C  

g e a r b e i t e t .  

Die   P o l y m e r i s a t i o n   e r f o l g t   in   e i n e m   L ö s u n g s m i t t e l ,   da s   v o r z u g s r -  
w e i s e   d e r   g l e i c h e   a l i p h a t i s c h e   K o h l e n w a s s e r s t o f f   i s t ,   d e r   a u c h  

s p ä t e r   H a u p t b e s t a n d t e i l   d e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   i s t .   F a l l s   s i c h  

e i n e   P o l y m e r i s a t i o n s k o m p o n e n t e   h i e r i n   n i c h t   l ö s t ,   kann   m a n  
s e l b s t v e r s t ä n d l i c h   d i e   P o l y m e r i s a t i o n   a u c h   in   e i n e m   a n d e r e n  

L ö s u n g s m i t t e l ,   z.  B.  T o l u o l ,   a b l a u f e n   l a s s e n .   A n s c h l i e ß e n d  

w i r d   d a n n   d a s   v e r w e n d e t e   L ö s u n g s m i t t e l   a b g e z o g e n   und  d a s  

z u r ü c k b l e i b e n d e   P o l y m e r i s a t   in   dem  a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r -  

s t o f f   g e l ö s t .  

Die   b e s t e   S t e u e r w i r k u n g   z e i g e n   P o l y m e r i s a t e , d i e   n u r   t r ü b  

l ö s l i c h   s i n d .   Die   T r ü b u n g e n   w e r d e n   v e r m u t l i c h   v e r u r s a c h t   d u r c h  

h o h e s   M o l e k u l a r g e w i c h t   o d e r   a u c h   d u r c h   e i n s e t z e n d e   P f r o p f -  

p o l y m e r i s a t i o n   von  u n v e r b r a u c h t e m   N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   a u f   d i e  

g e b i l d e t e   M i s c h p o l y m e r - K e t t e .  

Der  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   e i g n e t   s i c h   z u r   H e z -  

s t e l l u n g   a l l e r   A r t e n   von  F l ü s s i g e n t w i c k l e r n .   So  k a n n   man  z.  B .  

in   d e r   P o l y m e r - L ö s u n g   b l a n k e   Ruße  d i s p e r g i e r e n ,   a n s c h l i e ß e n d  

F i x i e r s t o f f e  -   w ie   l ö s l i c h e   H a r z e   o d e r   P o l y m e r o r g a n o s o l e  -  

und  e v e n t u e l l   e i n e   w e i t e r e   Menge  an  L a d u n g s s t e u e r s t o f f   z u s e t z e n ,  

A n s t e l l e   d e s   R u ß e s   k a n n   man  a u c h   g e h a r z t e ,   g e f l u s h t e   o d e r  m i t  

P o l y m e r e n   g e p f r o p f t e   Ruße  o d e r   a u c h   a n d e r e   P i g m e n t e   e i n s e t z e n .  

In  j e d e m   F a l l   b e w i r k e n   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   S t e u e r m i t t e l   k l a r e  

n e g a t i v e   A u f l a d u n g   d e r   P i g m e n t t e i l c h e n .  



Als   Z u s ä t z e   k ö n n e n   d i e   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   zum  B e i s p i e l   W a c h s e  

e n t h a l t e n ,   d i e   das   S e d i m e n t a t i o n s v e r h a l t e n   des   F l ü s s i g e n t w i c k -  
l e r s   o d e r   d i e   W i s c h f e s t i g k e i t   d e r   e n t w i c k e l t e n  B i l d e r   g ü n s t i g  

b e e i n f l u s s e n .   D i e s e   Z u s ä t z e   w e r d e n   im  a l l g e m e i n e n   in  d e m  

P i g m e n t a n t e i l   e n t s p r e c h e n d e n   Mengen  e i n g e s e t z t .  

Es  h a t   s i c h   g e z e i g t ,   daß   e r f i n d u n g s g e m ä ß   g e r i n g e r e   M e n g e n  

e i n g e s e t z t   w e r d e n   k ö n n e n   und  g ü n s t i g e   W i r k u n g e n   h e r v o r r u f e n .  

So  w i r d   d i e   L e b e n s d a u e r   e i n e s   F l ü s s i g e n t w i c k l e r s   im  G e b r a u c h  

w e s e n t l i c h   v e r b e s s e r t ,   wenn  n u r   O,1  b i s   5  Gew. -%,   b e z o g e n  

a u f   das   P i g m e n t ,   an  h a l o g e n h a l t i g e n   W a c h s e n   a n w e s e n d   s i n d .  

A l s   h a l o g e n h a l t i g e   Wachse   e i g n e n   s i c h   b e s o n d e r s   h o c h c h l o r i e r t e  

o d e r   f l u o r i e r t e   P a r a f f i n e ,   w o b e i   d i e   l e t z t e r e n   d u r c h   t h e r -  

m i s c h e n   Abbau   von  P o l y t e t r a f l u o r ä t h y l e n   g e w o n n e n   w e r d e n   u n d  

in  a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f e n   l ö s l i c h   s i n d .  

B e i s p i e l e  

In  den  B e i s p i e l e n   1  -   8  w i r d   d i e   H e r s t e l l u n g   des   e r f i n d u n g s -  

g e m ä ß e n   L a d u n g s s t e u e r s t o f f s   b e s c h r i e b e n .   D ie   B e i s p i e l e   9 

b i s   12  b e t r e f f e n   h i e r m i t   h e r g e s t e l l t e   F l ü s s i g e n t w i c k l e r .  

B e i s p i e l   1 

In  e i n e m   m i t   R ü h r w e r k ,   R ü c k f l u ß k ü h l e r ,   T h e r m o m e t e r   u n d  

G a s e i n l e i t u n g s r o h r   v e r s e h e n e n   500  ml  4 - H a l s k o l b e n   w e r d e n  

100  g  e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s ,   S i e d e b e r e i c h  

1 6 0  -   1 8 0 ° C ,   70  g  2 - Ä t h y l h e x y l m e t h a c r y l a t ,   10  g  N - V i n y l -  

2 - p y r r o l i d o n   und  0,3-  g  AIBN  e i n g e f ü l l t .   Die  M i s c h u n g   w i r d  

u n t e r   R ü h r e n   10  M i n u t e n   l a n g   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   mi t   S t i c k -  



s t o f f   g e s p ü l t ,   dann   in   S t i c k s t o f f a t m o s p h ä r e   in  e i n e m  

G l y c e r i n b a d   e r w ä r m t .   Die  P o l y m e r i s a t i o n s d a u e r   b e t r ä g t  
6  S t u n d e n   b e i   e i n e r   B a d t e m p e r a t u r   von  8 0 ° C .   Die  r e s u l -  

t i e r e n d e   C o p o l y m e r i s a t l ö s u n g   i s t   f a s t   k l a r .  

B e i s p i e l   2 

E in   n a c h   B e i s p i e l   1  a u s g e r ü s t e t e r   2 1   4 - H a l s k o l b e n  w i r d  

b e s c h i c k t   m i t   600  g  e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s ,  

S i e d e b e r e i c h   e t w a   1 6 0  -   1 8 0 ° C ,   390  g  2 - Ä t h y l h e x y l m e t h ä c r y l a t ,  

90  g  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  1 , 8   g  AIBN.  Nach  z e h n m i n ü t i g e m  

S p ü l e n   m i t   S t i c k s t o f f   w i r d   5  S t u n d e n   l a n g   b e i   80°C  p o l y m e r i -  

s i e r t .   Die  r e s u l t i e r e n d e   v i s k o s e   P o l y m e r l ö s u n g   i s t   t r ü b .  

B e i s p i e l   3 

B e i s p i e l   1  w i r d   w i e d e r h o l t   mi t   f o l g e n d e r   M i s c h u n g :  

100  g  d e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s ,   6 2 , 5   g - 2 - Ä t h y l -  

h e x y l m e t h a c r y l a t ,   1 7 , 5   g  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  0 , 3   g  
AIBN.  Die  P o l y m e r i s a t i o n s d a u e r   b e t r ä g t   5  S t u n d e n .   Es  e r g i b t  

s i c h   e i n e   t r ü b e   P o l y m e r l ö s u n g .  

B e i s p i e l   4 

In  d e r  i n   B e i s p i e l   l  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r   w e r d e n  1 0 0   g  
e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s ,   S i e d e b e r e i c h   e t w a  

1 6 0  -   1 8 0 ° C ,   65  g  2 - Ä t h y l h e x y l m e t h a c r y l a t ,   15  g  N - V i n y l - 2 -  

p y r r o l i d o n   und  0 ,3   g  AIBN  u n t e r   S t i c k s t o f f a t m o s p h ä r e  b e i  

a n s t e i g e n d e r   T e m p e r a t u r   g e r ü h r t .   Das  H e i z b a d   w i r d   j e  l  

S t u n d e   l a n g   au f   65 ,   70,  75 ,   80 ,   85  und  90°C  g e h a l t e n .  

Die  e n t s t e h e n d e   P o l y m e r l ö s u n g   h a t   f a s t   d i e   g l e i c h e n   E i g e n -  

s c h a f t e n   wie   d i e   L ö s u n g   n a c h   B e i s p i e l   2 .  



B e i s p i e l   5 

In  d e r   A p p a r a t u r   n a c h   B e i s p i e l   1  w i r d   f o l g e n d e   M i s c h u n g   5 

S t u n d e n   l a n g   b e i   80°C  u n t e r   S t i c k s t o f f   p o l y m e r i s i e r t .  

100  g  e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s ,   65  g  D o d e c y l -  

m e t h a c r y l a t ,   15  g  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  0 ,3   g  AIBN.  E s  

e n t s t e h t   e i n e   s c h w a c h t r ü b e   P o l y m e r l ö s u n g .  

B e i s p i e l   6 

100  g  e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s .   S i e d e b e r e i c h  

1 6 0  -   1 8 0 ° C ,   65  g  2 - Ä t h y l h e x y l m e t h a c r y l a t ,  1 3   g  N - V i n y l - 2 -  

p y r r o l i d o n ,   2  g  2 - H y d r o x y p r o p y l m e t h a c r y l a t   und  0 ,3   g  AIBN 

w e r d e n   in  d e r   A p p a r a t u r   n a c h   B e i s p i e l   1  4   1 /2   S t u n d e n   l a n g  

b e i   80°C  p o l y m e r i s i e r t .   Die  zu r   G e l a t i n i e r u n g   n e i g e n d e  

P o l y m e r l ö s u n g   w i r d   n o c h   warm  m i t   dem  v e r w e n d e t e n   a l i p h a t i s c h e n  

K o h l e n w a s s e r s t o f f   au f   e i n   G e s a m t v o l u m e n   von  400  ml  a u f g e -  

f ü l l t .   Die  P o l y m e r l ö s u n g  z e i g t  s c h w a c h e   T r ü b u n g .  

B e i s p i e l   7 

100  g  e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e t s t o f f s , . 6 5   g  2 - Ä t h y l -  

h e x y l m e t h a c r y l a t ,   1 4 , 5  g   N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n ,   0 ,5   g  M e t h -  

a c r y l s ä u r e   und  0 ,3   g  AIBN  w e r d e n   4  1 / 2   S t u n d e n   l a n g   b e i  

80°C  p o l y m e r i s i e r t .   Es  e n t s t e h t   e i n e   k l a r e   P o l y m e r l ö s u n g .  

B e i s p i e l  8  

300  g  e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s ,   6 8 , 2   g  S t e a r y l -  

m e t h a c r y l a t ,   40  g  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  0 ,3  g  AIBN  w e r d e n  

5  S t u n d e n   l a n g  b e i   80°C  p o l y m e r i s i e r t .   Man  e r h ä l t   e i n e  

m i l c h i g - t r ü b e   P o l y m e r l ö s u n g .  



B e i s p i e l   9 

In  e i n e r   R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e   M o l i n e x   PE  5  ( F i r m a   N e t z s c h ,  
S e l b )   w e r d e n   36  g  Russ   m i t   162  g  P o l y m e r l ö s u n g   n a c h   B e i s p i e l   2 

und  300  g  e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s ,   S i e d e b e r e i c h  

1 7 5 -   1 9 0 ° C ,   3  S t u n d e n   l a n g   v e r m a h l e n .   Gegen  Ende  d e s   M a h l -  

p r o z e s s e s   w e r d e n   n o c h   450  g  d e s   K o h l e n w a s s e r s t o f f s   h i n z u g e f ü g t  

300  g  d e r   so  g e w o n n e n e n   R u ß d i s p e r s i o n   w e r d e n   v e r r ü h r t   m i t  

100  g  e i n e r   o r g a n i s c h e n   P o l y m e r d i s p e r s i o n   n a c h   DT-AS  21  14  7 7 3  

B e i s p i e l   2,  und  m i t   w e i t e r e n   120  g  P o l y m e r l ö s u n g   n a c h   B e i -  

s p i e l   2  d i e s e r   A n m e l d u n g ,   D u r c h   V e r d ü n n e n   d e r   M i s c h u n g   m i t   ; 
13  1  e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s ,   S i e d e b e r e i c h  

1 6 0  -   1 8 0 ° C ,   w i r d   e i n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   g e w o n n e n ,   d e r .  

p o s i t i v e   L a d u n g s b i l d e r   s a u b e r   e n t w i c k e l t .  

B e i s p i e l   1 0  

a)  H e r s t e l l u n g   e i n e s   g e p f r o p f t e n   R u s s e s  

In  e i n e r   R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e   M o l i n e x   PE  5  m i t   a b g e d i c h t e t e m  
m i t   R ü c k f l u ß k ü h l e r ,   T r o p f t r i c h t e r   und  m i t   G a s e i n l e i t u n g s -  

r o h r   v e r s e h e n e m   M a h l b e h ä l t e r   w e r d e n   36  g  Russ   in   4 3 , 8   g  

P o l y m e r l ö s u n g   aus   B e i s p i e l   2  und  in  300  g  e i n e s   a l i p h a -  

t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s ,   S i e d e b e r e i c h   1 7 5  -  1 9 0 ° C   i n n e r -  

h a l b   1 /2   S t u n d e   d i s p e r g i e r t .   Die  S u s p e n s i o n   w i r d   v e r s e t z t   m i  

1 0 9 , 5  g   D o d e c y l m e t h a c r y l a t ,   9 ,6   g  V i n y l a c e t a t ,   6 , 3   g  S t y r o l ,  

1 , 2   g  M e t h a c r y l s ä u r e   und  0 , 2 3   g  AIBN.  Nach  V e r d r ä n g e n  

d e r   L u f t   d u r c h   S t i c k s t o f f   w i r d   d i e   P f r o p f p o l y m e r i s a t i o n  

d u r c h   E r w ä r m e n   d e s   M a h l b e h ä l t e r s   au f   80°C  e i n g e l e i t e t .  

Nach  3  1 /2   S t u n d e n   b e i   80°C  w i r d   d i e   P o l y m e r i s a t i o n   d u r c h  

l a n g s a m e s   A b k ü h l e n   des   B e h ä l t e r s   a u f   c a .   3 0  C . g e s t o p p t .  

Die  S u s p e n s i o n   d e s   g e p f r o p f t e n   R u s s e s   w i r d   s c h l i e ß l i c h  



mit   w e i t e r e n   450  g  e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s ,  
S i e d e b e r e i c h   1 7 5  -   1 9 0 ° C ,   v e r d ü n n t .  

b)  F l ü s s i g e n t w i c k l e r  

60  g  d e r   h e r g e s t e l l t e n   P f r o p f r u ß s u s p e n s i o n   w e r d e n   m i t  
20  g  de r   in  B e i s p i e l  1  e r w ä h n t e n   o r g a n i s c h e n   P o l y m e r -  
d i s p e r s i o n   und  m i t   w e i t e r e n   10  g  P o l y m e r l ö s u n g   n a c h  

B e i s p i e l   2  v e r r ü h r t .   Durch   V e r d ü n n e n   mi t   2 ,5   1  e i n e s  

a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s ,   S i e d e b e r e i c h   1 6 0  -   1 8 0 ° C ,  

w i r d   e i n   g u t e r   N e g a t i v f l ü s s i g e n t w i c k l e r   g e w o n n e n .  

B e i s p i e l   11  

Man  t e i g t   72  g  Ruß  an  m i t   60Q  g  e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n -  

w a s s e r s t o f f s ,   S i e d e b e r e i c h   1 7 5  -   1 9 0 ° C ,   und  100  g  e i n e r  

k ä u f l i c h e n   40  %igen  L ö s u n g   e i n e s   T e r p o l y m e r e n   aus   76  % 

D o d e c y l m e t h a c r y l a t ,   20 %  M e t h y l m e t h a c r y l a t   und  4 %  N - V i n y l -  

2 - p y r r o l i d o n   in   N e u t r a l ö l .   Nach  m e h r s t ü n d i g e r   L a g e r u n g   v e r -  

m a h l t   man  d i e   M i s c h u n g   b e i   80°C  in   e i n e r   R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e  

M o l i n e x   PE  5.  Gegen   Ende  des   d r e i s t ü n d i g e n   D i s p e r g i e r p r o z e s s e s  

k ü h l t   man  au f   Z i m m e r t e m p e r a t u r   ab  und  f ü g t   noch   w e i t e r e   900  g  
des   K o h l e n w a s s e r s t o f f e s   h i n z u .  

1350  g  d e r   g e w o n n e n e n   R u ß - D i s p e r s i o n   w e r d e n   v e r r ü h r t   m i t  

60  g  d e r   oben   g e n a n n t e n   k ä u f l i c h e n   T e r p o l y m e r - L ö s u n g ,   1350  g  
e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s   m i t   S i e d e b e r e i c h   1 6 0  

180°C  und  12  g  e i n e r   g e s ä t t i g t e n   L ö s u n g   e i n e s   c h l o r i e r t e n  

P a r a f f i n s   m i t   70  %  C h l o r a n t e i l   im  g l e i c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f .  

Beim  V e r d ü n n e n   des   so  h e r g e s t e l l t e n   k o n z e n t r i e r t e n   T o n e r s  

m i t   a l i p h a t i s c h e m   K o h l e n w a s s e r s t o f f   im  V e r h ä l t n i s   1  ;   12 

e r h ä l t   man  e i n e n   g u t   k o p i e r e n d e n   N e g a t i v - E n t w i c k l e r .  
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3  1 /2   S t u n d e n   l a n g   in   e i n e r   R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e  M o l i n e x   PE  5 

v e r m a h l e n .   Gegen   Ende   des   M a h l v o r g a n g e s   v e r d ü n n t   man  l a n g s a m  

m i t   w e i t e r e n  

Aus  dem  so  g e w o n n e n e n   T o n e r - K o n z e n t r a t   e r h ä l t   man  d u r c h  

V e r d ü n n e n   m i t   d e r   c a .   1 2 - f a c h e n   Menge  des   l e t z t g e n a n n t e n  

a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f e s   e i n e n   E n t w i c k l e r   d e r   m e h r  

a l s   1 0 . 0 0 0   g u t e   K o p i e n   l i e f e r t ;   o h n e   P o l y t e t r a f l u o r ä t h y l e n -  

Wachs  k o p i e r t   d e r   E n t w i c k l e r   n a c h   1 . 0 0 0   K o p i e n   n i c h t   m e h r  

g a n z   g r u n d f r e i .  



1.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   f ü r   d i e   E n t w i c k l u n g   e l e k t r o s t a t i s c h e r  

L a d u n g s b i l d e r ,   b e s t e h e n d   aus  e i n e r   e l e k t r i s c h   i s o l i e r e n d e n  

T r ä g e r f l ü s s i g k e i t ,   in  w e l c h e r   P i g m e n t   bzw.   F a r b s t o f f ,   h a r z -  

f ö r m i g e s   B i n d e m i t t e l ,   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   und  ü b l i c h e   Z u s ä t z e  

d i s p e r g i e r t   o d e r   g e l ö s t   s i n d ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d e r   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   e i n   in  d e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   l ö s l i c h e s  

C o p o l y m e r i s a t   i s t ,   w e l c h e s   aus  1  -   50  Gew.-%  N - V i n y l - 2 - p y r r o -  
l i d o n   und  5 0  -   99  Gew.-%  M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r   b e s t e h t .  

2 .  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  d e r   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   e i n   C o p o l y m e r i s a t   i s t ,   w e l c h e s  

w e n i g s t e n s   aus  1 5  -   40  Gew.-%  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  6 0  -   8 5  

Gew.-%  M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r   b e s t e h t .  

3.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  und  2,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß   d e r   M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r   e i n e   A l k o h o l - K o m p o n e n t e  

b e s i t z t ,   d i e   a u s  m i n d e s t e n s   6  K o h l e n s t o f f a t o m e n   b e s t e h t .  

4.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  b i s   3,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  das   C o p o l y m e r i s a t   2 - Ä t h y l - h e x y l m e t h a c r y l a t   e n t -  

h ä l t .  

5.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  b i s   3,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß   das   C o p o l y m e r i s a t   D o d e c y l m e t h a c r y l a t   e n t h ä l t .  

6.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  b i s   3,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß   das   C o p o l y m e r i s a t   O c t a d e c y l m e t h a c r y l a t   e n t h ä l t .  



7.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  b i s   6,  d a d u r c h   g e -  
k e n n z e i c h n e t ,   daß  d e r   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   e i n   C o p o l y m e r i s a t  
i s t ,   d a s   z u s ä t z l i c h   e i n   A c r y l m o n o m e r e s   e n t h ä l t .  

8.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r u c h   7,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t  
daß  d e r   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   e i n   C o p o l y m e r i s a t   i s t ,   da s   z u s ä t z -  

l i c h   e i n   A c r y l m o n o m e r e s   m i t   p o l a r e r   S e i t e n g r u p p e   e n t h ä l t .  

9.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r u c h   8,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t  
daß  d a s   C o p o l y m e r i s a t   b i s   zu  e t w a   5  Gew.-%  e i n e s   A c r y l m o n o -  

m e r e n   m i t   p o l a r e r   S e i t e n g r u p p e   e n t h ä l t .  

10.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r ü c h e n   8  und  9,  d a d u r c h   g e -  
k e n n z e i c h n e t ,   daß  d a s   A c r y l m o n o m e r e   m i t   p o l a r e r   S e i t e n g r u p p e  

aus   d e r   R e i h e   d e r   M e t h a c r y l s ä u r e ,   A c r y l s ä u r e a m i d   o d e r  

H y d r o x y a l k y l m e t h a c r y l a t   a u s g e w ä h l t   i s t .  

11.   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r u c h   7,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e  

daß  d e r   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   e i n   C o p o l y m e r i s a t   i s t ,   das   z u s ä t z -  

l i c h   e i n e n   M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r   m i t   e i n e r   A l k o h o l k o m p o n e n t e  

e n t h ä l t ,   d i e   h ö c h s t e n s   6  K o h l e n s t o f f a t o m e   e n t h ä l t .  

12.   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r u c h   11,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß   das   C o p o l y m e r i s a t   b i s   zu  e t w a   30  Gew.-%  an  k u r z k e t t i c  

M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r   e n t h ä l t .  

13.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  b i s   12,   d a d u r c h   g e -  

k e n n z e i c h n e t ,   daß  er   0 , 1   b i s   5  G e w . - % ,   b e z o g e n   a u f   d a s   P i g -  

m e n t   bzw.   F a r b s t o f f ,   an  h a l o g e n h a l t i g e m   Wachs  e n t h ä l t .  



14.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r u c h   13,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  e r   a l s   h a l o g e n h a l t i g e s   Wachs  e i n   h o c h c h l o r i e r t e s  

P a r a f f i n   e n t h ä l t .  

15.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   n a c h   A n s p r u c h   13,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  e r   a l s   h a l o g e n h a l t i g e s   Wachs  e i n   f l u o r i e r t e s   P a r a f f i n  

e n t h ä l t .  

16.  L a d u n g s s t e u e r s t o f f   aus   e i n e m   C o p o l y m e r i s a t ,   w e l c h e s   a u s  

1  -   50  Gew.-%  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  5 0  -   99  Gew.-%  M e t h -  

. a c r y l s ä u r e e s t e r   b e s t e h t ,   z u r   n e g a t i v e n   A u f l a d u n g   von  P i g m e n t -  

t e i l c h e n .  
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