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Qjj)  Anionische  Dispersionen,  Verfahren  zu  deren  Hersteilung  und  deren  Verwendung  als  Oberf  lächenleimungsmittel  für 
Papier. 
Anionische  Dispersionen,  hergestellt  durch  eine  zweistu- 

fige  Polymerisation,  wobei  man  in  der  ersten  Polymerisa- 
tionsstufe  eine  Monomerenmischung  aus 
a)  85  bis  55  Gewichtsprozent  nichtionischen  ethylenisch 

ungesättigten  Monomeren  und 
b)  15  bis45  Gewichtsprozent  ethylenisch  ungesättigten  Sul- 

fonsäuregruppen  enthaltenden  Monomeren 
in  einem  mit  Wasser  mischbaren  Lösungsmittel,  das  bis  zu30 
Gewichtsprozent  Wasser  enthalten  kann,  nach  Art  einer 
Lösungscopolymerisation  in  Gegenwart  von  0.015  bis  0,15 
Mol  pro  Mol  der  Monomerenmischung  eines  in  dem  Mono- 
merengemisch  löslichen  Polymerisationsinitiators  zu  einer 
homogenen  Lösung  copolymerisiert,  die  homogene  Polymer- 
lösung  mit  Wasser  im  Gewichtsverhältnis  1:3  bis  1:50  ver- 
dünnt  und  in  dieser  Polymerlösung,  bezogen  auf  1  Gewicht- 
steil  des  Lösungspolymerisats,  1  bis  4  Gewichtsteile  minde- 
stens.eines  nichtionischen  ethylenisch  ungesättigten  Mono. 
meren  in  der  zweiten  Polymerisationsstufe  nach  Art  einer 
Emulsionspolymerisation  in  Gegenwart  von  üblichen  Men- 
gen  wasserlöslicher  Polymerisationsinitiatoren  polymeri- 
siert. 

Die  anionischen  Dispersionen  werden  als  Oberflächen- 
leimungsmittel  für  Papier  verwendet. 



Aus  d e r   DE-OS  2  5 4 8   393  s i n d   L e i m u n g s m i t t e l   f ü r   d i e   M a s s e -  

und  O b e r f l ä c h e n l e i m u n g   von  P a p i e r   a u f   d e r   B a s i s   a n i o n i -  

s c h e r   P o l y m e r i s a t e   in   D i s p e r s i o n s f o r m   b e k a n n t ,   d i e   d a d u r c h  

e r h a l t e n   w e r d e n ,   daß  man  a u f   10  b i s   60  G e w i c h t s t e i l e   e i n e s  

L ö s u n g s c o p o l y m e r i s a t e s   aus   30  b i s   90  G e w i c h t s p r o z e n t   e i n e s  

n i c h t i o n i s c h e n   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   Monomeren   und  7 0  

b i s   10  G e w i c h t s p r o z e n t   e i n e r   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   C 3 -  
b i s   C 5 - C a r b o n s ä u r e   u n d / o d e r   M a l e i n s ä u r e a n h y d r i d ,   90  b i s  

4 0 - G e w i c h t s t e i l e   e i n e s   G e m i s c h e s   von  e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t -  

t i g t e n   m i t e i n a n d e r   c o p o l y m e r i s i e r b a r e n   M o n o m e r e n ,   d i e   f ü r  

s i c h   a l l e i n e   p o l y m e r i s i e r t   h y d r o p h o b e   C o p o l y m e r i s a t e   m i t  

e i n e r   G l a s t e m p e r a t u r   z w i s c h e n   + 6 0  u n d   - 4 0 o C  b i l d e n ,   a u f -  

p f r o p f t .   Man  e r h ä l t   a u f   d i e s e   W e i s e  z w a r   D i s p e r s i o n e n   m i t  

h o h e n   F e s t s t o f f g e h a l t e n ,   d i e   e i n e   r e l a t i v   g e r i n g e   V i s k o -  

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

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

in  d e r   L e i m p r e s s e   s i n d .  

Aus  d e r   DE-OS  2  163  850  i s t   e i n   V e r f a h r e n   zu r   O b e r f l ä c h e n -  

l e i m u n g   von  P a p i e r   und  K a r t o n   b e k a n n t ,   b e i   dem  man  a l s  

L e i m u n g s m i t t e l   w ä ß r i g e   D i s p e r s i o n e n   von  C o p o l y m e r i s a t e n  

aus  1 5 - b i s   60  G e w i c h t s p r o z e n t   e i n e s   N i t r i l s   e i n e r  @ , β - o l e -  

f i n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   C a r b o n s ä u r e   und  a n d e r e n   o l e f i n i s c h  

u n g e s ä t t i g t e n   M o n o m e r e n   v e r w e n d e t .   D i e s e   C o p o l y m e r i s a t d i s -  

p e r s i o n e n   b e s i t z e n   j e d o c h   e b e n f a l l s   nur   im  a l k a l i s c h e n  

Medium  e i n e   a u s r e i c h e n d e   S c h e r s t a b i l i t ä t ,   um  d i e   m e c h a n i -  

s che   B e a n s p r u c h u n g   im  L e i m p r e s s e n s p a l t   ohne  K o a g u l a t i o n  

ü b e r s t e h e n   zu  k ö n n e n .   D a d u r c h   i s t   a b e r   d i e   A n w e n d b a r k e i t  

d i e s e r   D i s p e r s i o n e n   s t a r k   e i n g e s c h r ä n k t ,   w e i l   es  b e i s p i e l s -  

w e i s e   n i c h t  m ö g l i c h   i s t ,   s i e   zusammen  mi t   s a u e r   r e a g i e r e n -  

den  S t o f f e n ,   wie  e twa   f l ü s s i g e n   s a u r e n   F a r b s t o f f e n ,   z u  

k o m b i n i e r e n .  



A u f g a b e   de r   E r f i n d u n g   i s t   e s ,   e i n e   a n i o n i s c h e   D i s p e r s i o n   z u r  
V e r f ü g u n g   zu  s t e l l e n ,   d i e   z . B .   a l s   O b e r f l ä c h e n l e i m u n g s m i t t e l  
f ü r   P a p i e r   v e r w e n d e t   w e r d e n   k a n n   und  d e s s e n   L e i m u n g s w i r k u n g  
und  V e r a r b e i t b a r k e i t   vom  p H - W e r t   d e r . P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g   w e i t -  

g e h e n d   u n a b h ä n g i g   i s t .  

Die  A u f g a b e   w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä ß   m i t   a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n e n -  

g e l ö s t ,   d i e   d u r c h   e i n e   z w e i s t u f i g e   P o l y m e r i s a t i o n   h e r g e s t e l l t  
s i n d ,   w o b e i   man  in  d e r   e r s t e n   P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e   e i n e   M o n o -  

m e r e n m i s c h u n g   a u s  

a)  85  b i s   55  G e w i c h t s p r o z e n t   n i c h t i o n i s c h e n   e t h y l e n i s c h  

u n g e s ä t t i g t e n   M o n o m e r e n   u n d  

b)  15  b i s   45  G e w i c h t s p r o z e n t   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n  

S u l f o n s ä u r e g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   M o n o m e r e n  

in  e inem  mi t   W a s s e r   m i s c h b a r e n   L ö s u n g s m i t t e l ,   das   b i s   z u  

30  G e w i c h t s p r o z e n t   W a s s e r   e n t h a l t e n   k a n n ,   n a c h   Art   e i n e r  

L ö s u n g s c o p o l y m e r i s a t i o n   i n   G e g e n w a r t   von  0 , 0 1 5   b i s   0 , 1 5  

Mol  pro  Mol  d e r   M o n o m e r e n m i s c h u n g   e i n e s   in   dem  M o n o m e r e n -  

g e m i s c h   l ö s l i c h e n   P o l y m e r i s a t i o n s i n i t i a t o r s   zu  e i n e r  

h o m o g e n e n   L ö s u n g   c o p o l y m e r i s i e r t ,   d i e   homogene   P o l y m e r i s a t -  

l ö s u n g   m i t   W a s s e r   im  G e w i c h t s v e r h ä l t n i s   1:3  b i s   1 : 5 0   v e r -  

d ü n n t   und  in   d i e s e r   P o l y m e r i s a t l ö s u n g ,   b e z o g e n   a u f   1  G e -  

w i c h t s t e i l   des   L ö s u n g s p o l y m e r i s a t s ,   1  b i s   4  G e w i c h t s -  

t e i l e   e i n e s   n i c h t i o n i s c h e n   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   M o n o -  

m e r e n   i n   de r   z w e i t e n   P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e   n a c h   Art   e i n e r  

E m u l s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   i n   G e g e n w a r t   von  ü b l i c h e n   M e n g e n  

w a s s e r l ö s l i c h e r   P o l y m e r i s a t i o n s i n i t i a t o r e n   p o l y m e r i s i e r t .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n e n   s i n d   s c h a u m -  

arm,   a l s   O b e r f l ä c h e n l e i m u n g s m i t t e l   f ü r   P a p i e r   g e e i g n e t ,   w o b e i  

s i e   i h r e   L e i m u n g s w i r k u n g   und  S t a b i l i t ä t   u n a b h ä n g i g   vom  p H -  
Wer t   der   P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g   b e h a l t e n .   S ie   k ö n n e n   a u ß e r d e m  



m i t   f o r m a l d e h y d h a l t i g e n   P r o d u k t e n ,  z . B .   H a r n s t o f f - F o r m a l d e -  

h y d -   o d e r   M e l a m i n - F o r m a l d e h y d - H a r z e n   k o m b i n i e r t   w e r d e n .   D i e  

mi t   den   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n e n   h e r g e -  

s t e l l t e n   L e i m u n g e n   s i n d   g e g e n   A l k a l i e n   b e s t ä n d i g .   Es  i s t  

a u ß e r d e m   m ö g l i c h ,   P a p i e r   m i t   u n t e r s c h i e d l i c h s t e r   F a s e r -  

s t o f f -   und  F ü l l s t o f f z u s a m m e n s e t z u n g   und  m i t   v e r s c h i e d e n e m  

A l a u n g e h a l t   bzw.  S ä u r e g e h a l t   zu  l e i m e n .   I n s b e s o n d e r e   i s t  

auch   d i e   N e u t r a l l e i m u n g - a l a u n f r e i e r ,   z .B .   k a l z i u m c a r b o n a t -  

h a l t i g e r   P a p i e r e   m ö g l i c h .   D i e s e   E r g e b n i s s e   w a r e n   n i c h t   z u  

e r w a r t e n ,   w e i l   man  a u f g r u n d   d e r   h o h e n   H y d r o p h i l i e   d e r  

f r e i e n   S u l f o n s ä u r e g r u p p e n   im  C o p o l y m e r i s a t   a n n e h m e n   m u ß t e ,  

daß  k e i n e   a u s r e i c h e n d e   H y d r o p h o b i e r u n g   u n d  d a m i t   L e i m u n g  

des   P a p i e r s   e r h a l t e n   w i r d .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n e n   f ü r   d i e  

O b e r f l ä c h e n l e i m u n g   von  P a p i e r   w e r d e n   mi t   H i l f e   von   z w e i  

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

Z u n ä c h s t   w i r d   in  e i n e r   e r s t e n   P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e   e i n e  

M o n o m e r e n m i s c h u n g   aus   a)  85  b i s   55  G e w i c h t s p r o z e n t   n i c h t -  

i o n i s c h e n   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   Monomeren  und  b)  15  

b i s   45  G e w i c h t s p r o z e n t   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   S u l f o n -  

s ä u r e g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   Monomeren   in   e inem  mi t   W a s s e r  

m i s c h b a r e n   L ö s u n g s m i t t e l   zu  e i n e r   h o m o g e n e n   L ö s u n g   e i n e s  

C o p o l y m e r i s a t e s   c o p o l y m e r i s i e r t .   D a f ü r   v e r w e n d e t   m a n  

P o l y m e r i s a t i o n s i n i t i a t o r e n ,   d i e   i n  d e m   M o n o m e r e n g e m i s c h  

l ö s l i c h   s i n d .   Im  G e g e n s a t z   z u r   ü b l i c h e n  L ö s u n g s p o l y m e r i -  

s a t i o n   w e r d e n   d i e   I n i t i a t o r e n   in   e i n e r   b e t r ä c h t l i c h   h ö h e -  

r en   Menge  e i n g e s e t z t .   Man  v e r w e n d e t   0 , 0 1 5   b i s   0 , 1 5   M o l  

I n i t i a t o r   bzw.  e i n e s   I n i t i a t o r g e m i s c h e s   p ro   Mol  d e r   M o n o -  

m e r e n m i s c h u n g .   Die  Z e r f a l l s k o n s t a n t e   de r   P o l y m e r i s a t i o n s -  

i n i t i a t o r e n   l i e g t   in  dem  B e r e i c h   von  10-4  b i s  
10-2   x  s e c - 1 .   Als  P o l y m e r i s a t i o n s i n i t i a t o r e n   v e r w e n d e t   man  

b e i s p i e l s w e i s e   A z o b i s i s o b u t t e r s ä u r e n i t r i l ,   L a u r o y l p e r o x i d ,  

B e n z o y l p e r o x i d   u n d / o d e r   t e r t . - B u t y l p e r b e n z o a t .  



'"Die  P o l y m e r i s a t i o n   e r f o l g t   i n   e i n e m   mi t   W a s s e r   m i s c h b a r e n  

L ö s u n g s m i t t e l .   S o l c h e   L ö s u n g s m i t t e l   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e  

e i n w e r t i g e   A l k o h o l e   m i t   1  b i s   4  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   E t h a -  

n o l ,   n - P r o p a n o l ,   I s o p r o p a n o l ,   E t h y l e n g l y k o l m o n o m e t h y l e t h e r  

o d e r   a u c h   D i m e t h y l f o r m a m i d .  

V o r z u g s w e i s e   v e r w e n d e t   man  a l s   L ö s u n g s m i t t e l   n - P r o p a n o l  

und  i s o - P r o p a n o l .   Die  L ö s u n g s m i t t e l ,   k ö n n e n   b i s   zu  30  G e -  

w i c h t s p r o z e n t   W a s s e r   e n t h a l t e n .  

Als  n i c h t i o n i s c h e   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e ' M o n o m e r e   d e r  

G r u p p e   (a)  kommen  b e i s p i e l s w e i s e   A l k e n e   m i t   2  b i s   10  K o h -  

l e n s t o f f a t o m e n ,   v o r z u g s w e i s e   s o l c h e   m i t   e n d s t ä n d i g e r  

D o p p e l b i n d u n g ,   wie   Ä t h y l e n   o d e r   D i o l e f i n e ,   i n s b e s o n d e r e  

B u t a d i e n   und  I s o p r e n   s o w i e   v i n y l a r o m a t i s c h e   M o n o m e r e ,   z . B .  

S t y r o l   und  s u b s t i t u i e r t e   S t y r o l e ,   z . B .   @ - M e t h y l s t y r o l   u n d  

Ä t h y l s t y r o l   in   B e t r a c h t .   G e e i g n e t e   Monomere  d i e s e r   G r u p p e  

s i n d   a u ß e r d e m   C a r b o n s ä u r e e s t e r   a u s   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g -  

t e n   C3-  b i s   C 6 - M o n o -   und  D i c a r b o n s ä u r e n   und  e i n w e r t i g e n  

A l k o h o l e n   m i t   1  b i s   18,  v o r z u g s w e i s e   4  b i s   12  K o h l e n s t o f f -  

a t o m e n ,   d i e   N i t r i l e   d e r   g e n a n n t e n   C a r b o n s ä u r e n ,   s o w i e  

V i n y l e s t e r   von   1  b i s   12  K o h l e n s t o f f a t o m e   e n t h a l t e n d e n  

a l i p h a t i s c h e n   C a r b o n s ä u r e n .   V o r z u g s w e i s e   v e r w e n d e t   man  a u s  

d i e s e r   M o n o m e r e n g r u p p e   S t y r o l ,   n - B u t y l a c r y l a t ,   I s o b u t y l -  

a c r y l a t ,   E t h y l h e x y l a c r y l a t ,   L a u r y l a c r y l a t ,   A c r y l n i t r i l ,  

M e t h y l a c r y l n i t r i l ,   V i n y l a c e t a t   und  V i n y l p r o p i o n a t .  

Es  i s t   s e l b s t v e r s t ä n d l i c h   m ö g l i c h ,   auch   M i s c h u n g e n   d e r  

g e n a n n t e n   M o n o m e r e n   zu  v e r w e n d e n ,   z . B .   M i s c h u n g e n   a u s  

S t y r o l   und  E t h y l h e x y l a c r y l a t ,   S t y r o l   und  B u t y l a c r y l a t ,  

S t y r o l ,   I s o b u t y l a c r y l a t   und  A c r y l n i t r i l   o d e r   V i n y l i s o b u t y l -  

e t h e r .   D i e s e   G r u p p e   von  M o n o m e r e n   b i l d e t ,   wenn  s i e   f ü r  

a l l e i n   p o l y m e r i s i e r t   w i r d ,   h y d r o p h o b e   P o l y m e r i s a t e ,   d . h .  

P o l y m e r i s a t e ,   d i e   i n   W a s s e r   n i c h t   l ö s l i c h   s i n d .   In  u n t e r g e -  

o r d n e t e m   Maße,   d . h .   b i s   zu  5  G e w i c h t s p r o z e n t ,   b e z o g e n   a u f  



d i e   M i s c h u n g   d e r   M o n o m e r e n   a)  und  b ) ,  k ö n n e n   d i e   L ö s u n g s -  

p o l y m e r i s a t e   w a s s e r l ö s l i c h e   n i c h t i o n i s c h e   Monomere   e n t h a l -  

t e n ,   z . B .   Amide  o d e r   s u b s t i t u i e r t e   Amide  von  @ , β - e t h y l e -  

n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   Mono-   o d e r   D i c a r b o n s ä u r e n ,   z . B .   A c r y l -  

a m i d ,   M e t h a c r y l a m i d ,   N - M e t h y l o l a c r y l a m i d ,   N - M e t h y l o l m e t h -  

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

a c r y l a t ,   D i m e t h y l a m i n o p r o p y l a c r y l a t ,   D i m e t h y l a m i n o m e t h y l -  

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

a m i n o e t h y l m e t h a c r y l a t .  

Die  M o n o m e r e n  d e r   G r u p p e   b)  s i n d  e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e  

S u l f o n s ä u r e g r u p p e n   e n t h a l t e n d e   V e r b i n d u n g e n .   Es  h a n d e l t  

s i c h   h i e r b e i   in   e r s t e r   L i n i e   um  S u l f o n s ä u r e g r u p p e n   e n t -  

h a l t e n d e   D e r i v a t e   von  A c r y l a m i d e n ,   M e t h a c r y l a m i d e n ,   A c r y l -  

s ä u r e e s t e r n   und  M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r n .   D i e s e   V e r b i n d u n g e n  

k ö n n e n   z . B .   mi t   H i l f e   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I  c h a r a k t e r i -  

s i e r t   w e r d e n :  

in   d e r  

R =  H,  CH3 
X  =  -NH-,   - 0 -   u n d  

A  =  C1-  b i s   C $ - A l k y l e n  
b e d e u t e n .  

V o r z u g s w e i s e   v e r w e n d e t   man  a l s   Monomere  d e r   G r u p p e   b)  d i e  

V e r b i n d u n g   de r   F o r m e l   I I  



o d e r  

E in   T e i l   d e r   S u l f o n s ä u r e g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   M o n o m e r e n  

kann   d u r c h   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e   Mono-  u n d / o d e r   D i c a r -  

b o n s ä u r e n   bzw.   H a l b e s t e r   von  D i c a r b o n s ä u r e n   e r s e t z t   w e r -  

d e n .   F a l l s   C a r b o n s ä u r e n   b e i   d e r   P o l y m e r i s a t i o n   m i t v e r w e n -  

d e t   w e r d e n ,   s i n d   s i e   nur   in   u n t e r g e o r d n e t e r   Menge  a n w e -  

s e n d ,   d i e   M o n o m e r e n m i s c h u n g   a u s   den  K o m p o n e n t e n   a)  und  b )  

e n t h ä l t   i n   d i e s e n   F a l l   b i s   zu  4  G e w i c h t s p r o z e n t   an  c o p o l y -  

m e r i s i e r b a r e n   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   C a r b o n s ä u r e n . .  

Die  L ö s u n g s p o l y m e r i s a t i o n   d e r   Monomeren   a)  und  b)  e r f o l g t  

b e i   T e m p e r a t u r e n   von  20  b i s   160 ,   v o r z u g s w e i s e   60  b i s  

1 4 0 ° C .   Das  b e i   d e r   L ö s u n g s p o l y m e r i s a t i o n   e i n g e s e t z t e   m i t  

W a s s e r   m i s c h b a r e   L ö s u n g s m i t t e l   kann   b i s   zu  30  G e w i c h t s -  

p r o z e n t   W a s s e r   e n t h a l t e n .   Im  a l l g e m e i n e n   l i e g t   de r   G e h a l t  

v o n  W a s s e r  i n   L ö s u n g s m i t t e l   z w i s c h e n   6  und  15  G e w i c h t s -  

p r o z e n t .   E i n e   B e g r e n z u n g   f ü r   den  W a s s e r g e h a l t   des   m i t  

W a s s e r   m i s c h b a r e n   L ö s u n g s m i t t e l s   e r g i b t   s i c h   a u f g r u n d   d e r  

M o n o m e r e n z u s a m m e n s e t z u n g   und  d a r a u s ,   daß  in   d e r   e r s t e n  

P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e   e i n e   h o m o g e n e   L ö s u n g   e i n e s   C o p o l y -  

m e r i s a t e s   h e r g e s t e l l t   w i r d .   Die  K o n z e n t r a t i o n   des   P o l y -  

m e r i s a t e s   in   d i e s e r   h o m o g e n e n   Lösung   k a n n   i n   e inem  w e i t e n  

B e r e i c h   s c h w a n k e n ,   z . B .   z w i s c h e n   70  und  20  G e w i c h t s p r o -  

z e n t .  



"Die  h o m o g e n e   P o l y m e r l ö s u n g   w i r d   im  A n s c h l u ß   an  d i e   P o l y -  

m e r i s a t i o n   im  G e w i c h t s v e r h ä l t n i s   1:3  b i s   1 : 5 0   m i t   W a s s e r  

v e r d ü n n t .   A u f g r u n d   d e s  G e h a l t e s   an  S u l f o n s ä u r e g r u p p e n   im  

P o l y m e r i s a t   i s t   es  i n   d e r   M i s c h u n g   aus   dem  m i t   W a s s e r  

m i s c h b a r e n   L ö s u n g s m i t t e l ,   in   dem  d i e   P o l y m e r i s a t i o n   e r -  

f o l g t e ,   und  dem  z u g e s e t z t e n   W a s s e r   k l a r   l ö s l i c h .   D i e  

K o n z e n t r a t i o n   des   L ö s u n g s p o l y m e r i s a t e s   in  d e r   m i t   W a s s e r  

v e r d ü n n t e n   L ö s u n g   l i e g t   in   dem  B e r e i c h   von  2  b i s   25  G e -  

w i c h t s p r o z e n t .   Die  w ä ß r i g e   P o l y m e r l ö s u n g ,   aus   d e r   das   m i t  

W a s s e r  m i s c h b a r e   o r g a n i s c h e   L ö s u n g s m i t t e l   g e g e b e n e n f a l l s  

a b d e s t i l l i e r t   w e r d e n   k a n n ,   d i e n t   a l s   V o r l a g e   f ü r   d i e  

z w e i t e   P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e ,   in   d e r   n i c h t i o n i s c h e   e t h y l e -  

n i s c h   u n g e s ä t t i g t e   Monomere   n a c h   Ar t   e i n e r   E m u l s i o n s p o l y -  

m e r i s a t i o n   p o l y m e r i s i e r t   w e r d e n .   B e z o g e n   a u f   1  G e w i c h t s -  

t e i l   des   L ö s u n g s p o l y m e r i s a t s   v e r w e n d e t   man  1  b i s   4  G e -  

w i c h t s t e i l e   e i n e s   n i c h t i o n i s c h e n   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n  

Monomeren   o d e r   e i n e s   G e m i s c h e s   d e r   M o n o m e r e n .  

G e e i g n e t e   n i c h t i o n i s c h e   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e   M o n o m e r e  

s i n d   a l l e   d i e j e n i g e n   M o n o m e r e n ,   d i e   a l s   Monomere  d e r  

G r u p p e   a)  f ü r   d i e   H e r s t e l l u n g  d e s   L ö s u n g s c o p o l y m e r i s a t e s  

v e r w e n d e t   w e r d e n .   V o r z u g s w e i s e   v e r w e n d e t   man  S t y r o l ,   C 4 -  
b i s   C 8 - A l k y l a c r y l a t e   und  - m e t h a c r y l a t e ,   wie  B u t y l e s t e r   d e r  

A c r y l s ä u r e   und  M e t h a c r y l s ä u r e ,   H e x y l a c r y l a t   und  2 - E t h y l -  

h e x y l a c r y l a t ,   A c r y l n i t r i l   o d e r   V i n y l a c e t a t .  

Die  E m u l s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   e r f o l g t   in   dem  T e m p e r a t u r b e -  

r e i c h   von  40  b i s   1 5 0 ° C ,   v o r z u g s w e i s e   60  b i s   100°C  u n t e r  

V e r w e n d u n g   ü b l i c h e r   Mengen  an  w a s s e r l ö s l i c h e n   P o l y m e r i s a -  

t i o n s i n i t i a t o r e n .   Die   o b e r e   G r e n z e   f ü r   d i e   P o l y m e r i s a -  

t i o n s i n i t i a t o r e n   b e t r ä g t   4  G e w i c h t s p r o z e n t ,   b e z o g e n   a u f  

d i e   zu  p o l y m e r i s i e r e n d e n   M o n o m e r e n .   G e e i g n e t e   P o l y m e r i s a -  

t i o n s i n i t i a t o r e n   f ü r   d i e   E m u l s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   s i n d  

b e i s p i e l s w e i s e   P e r o x i d e ,   H y d r o p e r o x i d e ,   W a s s e r s t o f f p e r o x i d  

und  a n o r g a n i s c h e   P e r o x i d e ,   z . B .   W a s s e r s t o f f p e r o x i d ,   K a l i u m -  



p e r o x o d i s u l f a t   a b e r   a u c h   R e d o x s y s t e m e ,   wie  z . B .   K a l i u m p e r -  

o x o d i s u l f a t / A d d i t i o n s p r o d u k t e   von  B i s u l f i t e n   an  A l d e h y d e  

s o w i e   t e r t . - B u t y l h y d r o p e r o x i d / A s c o r b i n s ä u r e . .  

Die   E m u l s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   w i r d   v o r z u g s w e i s e   i n   A b w e s e n -  

h e i t   von  E m u l g a t o r e n   d u r c h g e f ü h r t ,   j e d o c h   k ö n n e n   z u s ä t z -  

l i c h   E m u l g a t o r e n   in   e i n e r   Menge  b i s   zu  3  G e w i c h t s p r o z e n t ,  

b e z o g e n   au f   das   P o l y m e r i s a t ,   m i t v e r w e n d e t   w e r d e n .   G e e i g -  

n e t e   E m u l g a t o r e n   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   n i c h t i o n i s c h e   E m u l g a -  

t o r e n ,   d i e   d u r c h   E t h o x y l i e r u n g   von  P h e n o l   o d e r   P h e n o l d e r i -  

v a t e n ,   z . B .   O c t y l p h e n o l   o d e r   N o n y l p h e n o l   e r h a l t e n   w e r d e n .  

S o l c h e   E m u l g a t o r e n   e n t h a l t e n  4   b i s   30  Mol  E t h y l e n o x i d   p r o  
Mol  P h e n o l .   A u ß e r d e m   e i g n e n   s i c h   a n i o n i s c h e   E m u l g a t o r e n ,  

b e i s p i e l s w e i s e   A l k y l s u l f o n a t e ,   wie  N a t r i u m d o d e c y l s u l f o n a t ,  

N a t r i u m l a u r y l s u l f o n a t ,   A l k y l s u l f a t e ,   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   i h r e   S a l z e   o d e r   A l k y l a r y l s u l f o n a t e .  

Es  i s t   s e l b s t v e r s t ä n d l i c h   a u c h   m ö g l i c h ,   d i e   M i s c h u n g e n   a u s  

n i c h t i o n i s c h e n   und  a n i o n i s c h e n   E m u l g a t o r e n   b e i   d e r   E m u l -  

s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   zu  v e r w e n d e n .   Die  E m u l g a t o r e n   k ö n n e n  

j e d o c h   auch   n a c h   d e r   H e r s t e l l u n g   des   E m u l s i o n s p o l y m e r i -  

s a t e s   zur   D i s p e r s i o n   z u g e g e b e n   w e r d e n .   B e z o g e n   a u f   d a s  

d i s p e r g i e r t e   P o l y m e r e   v e r w e n d e t   man  0 , 0 5   b i s   3  G e w i c h t s -  

p r o z e n t   e i n e s   E m u l g a t o r s   o d e r   E m u l g a t o r e n g e m i s c h e s .   Man 

e r h ä l t   s t a b i l e   a n i o n i s c h e   D i s p e r s i o n e n ,   d i e   f ü r   d i e  O b e r -  

f l ä c h e n l e i m u n g   von  P a p i e r   e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

Bei   d e r   O b e r f l ä c h e n l e i m u n g   w i r d   d a s   e r f i n d u n g s g e m ä ß e  

L e i m u n g s m i t t e l   m i t   W a s s e r   a u f   d i e   K o n z e n t r a t i o n   e i n g e -  

s t e l l t ,   d i e   f ü r   d i e   P a p i e r l e i m u n g   g e r a d e   e r f o r d e r l i c h   i s t ,  

b e i s p i e l s w e i s e   a u f   e i n e n   P o l y m e r i s a t g e h a l t   von  0 , 0 5   b i s  

1 ,0   G e w i c h t s p r o z e n t ,   b e z o g e n   a u f   d i e   P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g .  

Die  Menge  an  C o p o l y m e r i s a t ,   d i e   a u f   das   P a p i e r   zu r   L e i m u n g  

a u f g e t r a g e n   w i r d ,   l i e g t   in   d e r   R e g e l   z w i s c h e n   0 , 0 2   und  3 ,  

v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n   0 , 3   und  0 ,8   G e w i c h t s p r o z e n t ,   b e z o g e n  



a u f   t r o c k e n e n   P a p i e r s t o f f .  Z u r   H e r s t e l l u n g   d e r   P r ä p a r a -   ., 

t i o n s l ö s u n g e n   w e r d e n   d i e   a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n e n ,   d e r e n  

F e s t s t o f f g e h a l t   b i s   zu  50  G e w i c h t s p r o z e n t   b e t r a g e n   k a n n ,  

m i t   W a s s e r   v e r d ü n n t .   Die  P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g e n   k ö n n e n  

a u ß e r d e m   w e i t e r e   H i l f s s t o f f e   e n t h a l t e n ,   z . B .   S t ä r k e ,  

F a r b s t o f f e ,   W a c h s e m u l s i o n e n   und  H a r z l e i m .   Die  e r f i n d u n g s -  

g e m ä ß e n   a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n e n   s i n d   im  g e s a m t e n   p H - B e -  

r e i c h   a l s   L e i m u n g s m i t t e l   w i r k s a m   und  b r a u c h e n   n i c h t   a u f  

e i n e n   b e s t i m m t e n   p H - W e r t   e i n g e s t e l l t   zu  w e r d e n .   Es  i s t  

j e d o c h   m ö g l i c h ,   d i e   D i s p e r s i o n e n   m i t   N a t r o n l a u g e ,   K a l i -  

l a u g e   o d e r   Ammoniak   bzw.  Aminen  t e i l w e i s e   o d e r   v o l l s t ä n d i g  

zu  n e u t r a l i s i e r e n   und  in   d i e s e r   Form  a l s   L e i m u n g s m i t t e l  

e i n z u s e t z e n .   Die  Anwendung   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   D i s p e r -  

s i o n e n   a l s   O b e r f l ä c h e n l e i m u n g s m i t t e l   e r f o l g t   in   d e r   ü b l i -  

chen   W e i s e ,   d . h .   m e i s t   in   K o m b i n a t i o n   m i t   S t ä r k e   o d e r  

s y n t h e t i s c h e n   T r o c k e n v e r f e s t i g u n g s m i t t e l n ,   w o b e i   d i e  

P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g   i n   d e r   R e g e l   mi t   H i l f e   e i n e r   L e i m p r e s s e  

au f   das  P a p i e r   a u f g e b r a c h t   w i r d .   Es  i s t   s e l b s t v e r s t ä n d l i c h  

auch   m ö g l i c h ,   d i e   P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g   d u r c h   S p r ü h e n   o d e r  

T a u c h e n   o d e r   z . B .   m i t   H i l f e   des   W a s s e r s c h a b e r s   a u f   d i e  

P a p i e r b a h n e n   a u f z u b r i n g e n .   Das  m i t   d e r   P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g  

b e h a n d e l t e   P a p i e r   w i r d   a n s c h l i e ß e n d   g e t r o c k n e t .   Die  L e i -  .  

mung  i s t   n a c h   dem  T r o c k n e n   b e r e i t s   v o l l   a u s g e b i l d e t .  

Die  E r f i n d u n g   w i r d   m i t   H i l f e   de r   f o l g e n d e n   B e i s p i e l e   n ä h e r  

e r l ä u t e r t .   Die  i n  d e n   B e i s p i e l e n   a n g e g e b e n e n   T e i l e   s i n d  

G e w i c h t s t e i l e .   Der  L e i m u n g s g r a d   d e r   P a p i e r e . . w i r d   m i t   H i l f e  

des   C o b b - W e r t e s   n a c h   DIN  5 3  1 3 2   und  d e r   T i n t e n s c h w i m m z e i t  

b i s   zum  5 0 % i g e n   D u r c h s c h l a g   mi t   e i n e r   N o r m t i n t e   n a c h  

DIN  53  126  c h a r a k t e r i s i e r t .  



" B e i s p i e l e  l   b i s   7 

H e r s t e l l u n g   d e r   D i s p e r s i o n   1 

In  e inem  P o l y m e r i s a t i o n s k e s s e l ,   d e r   m i t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß -  

k ü h l e r   und  D e s t i l l a t i o n s e i n r i c h t u n g   a u s g e s t a t t e t   i s t ,  

w e r d e n   60  T e i l e   S t y r o l ,   30  T e i l e   2 - A c r y l a m i d o - 2 - m e t h y l -  

p r o p a n - s u l f o s ä u r e ,   75  T e i l e   I s o p r o p a n o l ,   17  T e i l e   W a s s e r  

und  7 ,5   T e i l e   A z o b i s i s o b u t t e r s ä u r e n i t r i l   b e i   e i n e r   T e m -  

p e r a t u r   von  80°C  v e r m i s c h t   und  u n t e r   R ü h r e n   und  R ü c k f l u ß -  

s i e d e n   2  S t u n d e n   b e i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   p o l y m e r i s i e r t .  

D a n a c h   f ü g t   man  508  T e i l e   W a s s e r   zu .   Man  h ä l t   d i e   T e m p e r a -  

t u r   in   dem  B e r e i c h   von   80  b i s   e twa   85°C  und  w a r t e t   s o  

l a n g e ,   b i s   s i c h   das   in   d e r   e r s t e n   P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e  

h e r g e s t e l l t e   L ö s u n g s p o l y m e r i s a t   a u f g e l ö s t   h a t .  

In  de r   z w e i t e n   P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e   f ü g t   man  zu  d e r   w ä ß r i -  

gen   L ö s u n g   des   L ö s u n g s p o l y m e r i s a t e s   z u n ä c h s t   20 %  e i n e r  

L ö s u n g   von  2 ,9   T e i l e n   K a l i u m p e r o x o d i s u l f a t   in   100  T e i l e n  

W a s s e r   zu  und  gab  i n n e r h a l b   von  2  S t u n d e n   e i n e   M o n o m e r e n -  

m i s c h u n g   aus   125  T e i l e n   S t y r o l   und  75  T e i l e n   E t h y l h e x y l -  

a c r y l a t   zu.  Nach  Z u g a b e   d e r   M o n o m e r e n m i s c h u n g   wurde   d i e  

r e s t l i c h e   I n i t i a t o r l ö s u n g   i n n e r h a l b   e i n e s   Z e i t r a u m e s   v o n  

2  1/4  S t u n d e n   zum  R e a k t i o n s g e m i s c h   z u g e f ü g t .   Man  e r h i e l t  

a u f   d i e s e   W e i s e   e i n e   d ü n n f l ü s s i g e   a n i o n i s c h e   D i s p e r s i o n  

m i t   e inem  F e s t s t o f f g e h a l t   von  30 %  und  e inem  LD-Wer t   v o n  

97  ( D i s p e r s i o n   1 ) .  

H e r s t e l l u n g   d e r   D i s p e r s i o n  2  

Man  v e r f ä h r t   wie  im  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n   und  s t e l l t  

z u n ä c h s t   e i n   L ö s u n g s c o p o l y m e r i s a t   aus   60  T e i l e n   S t y r o l   u n d  

25  T e i l e n   T e i l e n   2 - A c r y l a m i d o - 2 - m e t h y l p r o p a n - s u l f o s ä u r e  

h e r   und  e r h ä l t   d u r c h   a n s c h l i e ß e n d e   E m u l s i o n s p o l y m e r i s a t i o n  

von  25  T e i l e n   S t y r o l   und  110  T e i l e n   E t h y l h e x y l a c r y l a t   d i e  



a n i o n i s c h e   D i s p e r s i o n   2  ( L D - W e r t   98,  F e s t s t o f f g e -  

h a l t   30  % ) .  

H e r s t e l l u n g   de r   D i s p e r s i o n   3 

In  e inem  R ü h r k e s s e l   m i t   R ü c k f l u ß k ü h l e r   w u r d e n   47  T e i l e  

97  % i g e r   E t h a n o l   mi t   4  T e i l e n   W a s s e r ,   32  T e i l e n   S t y r o l   u n d  

16  T e i l e n   2 - A c r y l a m i d o - p r o p a n s u l f o n s ä u r e   g e m i s c h t   u n d  

2 ,3   T e i l e   A z o b i s i s o b u t t e r s ä u r e n i t r i l   z u g e s e t z t .   Die  M i -  

s c h u n g   wurde   a u f   80°C  e r h i t z t   und  n a c h   30  M i n u t e n   w e i t e r e  

0 ,8   T e i l e   des   I n i t i a t o r s   z u g e f ü g t .   Nach  w e i t e r e n   90  M i n u -  

t e n   l ö s t e   man  i n   183  T e i l e n   W a s s e r   und  f ü g t e   20  %  e i n e r  

L ö s u n g   von  1 ,8  T e i l e n   K a l i u m p e r s u l f a t   in   100  T e i l e n   W a s s e r  

zu .   Der  R e s t   wurde   g l e i c h z e i t i g   m i t   e i n e r   M i s c h u n g   v o n  

99  T e i l e n   S t y r o l   und  55  T e i l e n   E t h y l h e x y l - a c r y l a t   i n n e r -  

h a l b   von  2  S t u n d e n   z u g e g e b e n .   Es  r e s u l t i e r t e   e i n e   D i s p e r -  

s i o n   m i t   e i nem  F e s t s t o f g e h a l t   von  34  %  und  e i n e m   L D - W e r t  

von  9 1 .  

H e r s t e l l u n g   de r   D i s p e r s i o n   4 

In  e i n e m   R ü h r b e h ä l t e r   mi t   R ü c k f l u ß k ü h l e r   w u r d e n   50  T e i l e  

M e t h y l g l y k o l ,   6 , 5   T e i l e   W a s s e r ,   32  T e i l e   S t y r o l   und  16  T e i -  

l e   2 - A c r y l a m i n o - 2 - m e t h y l - p r o p a n s u l f o s ä u r e   m i t   3 ,2   T e i l e n  

A z o b i s i s o b u t t e r s ä u r e n i t r i l   a u f   850C  e r h i t z t .   Nach  30  M i n u -  

t e n   s e t z t e   man  w e i t e r e   0 ,8  T e i l e   des  I n i t i a t o r s   zu,  r ü h r t e  

w e i t e r e   90  M i n u t e n   b e i   95°C,   f ü g t e   e r s t   231  T e i l e   W a s s e r  

und  dann   20  T e i l e   e i n e r   1,3  %igen  K a l i u m p e r s u l f a t l ö s u n g   i n  

W a s s e r   zu.   Danach   w u r d e n   i n n e r h a l b   von  zwei   S t u n d e n   g l e i c h -  

z e i t i g   80  T e i l e   de r   1 ,3   %igen  K a l i u m p e r s u l f a t l ö s u n g   u n d  

e i n e   M i s c h u n g   aus  72  T e i l e n   S t y r o l   und  40  T e i l e n   E t h y l -  

h e x y l a c r y l a t   z u g e g e b e n .   Die  r e s u l t i e r e n d e   a n i o n i s c h e  

D i s p e r s i o n   h a t t e   e i n e n   F e s t s t o f f g e h a l t   von  32  %  und  e i n e n  

L D - W e r t   von  9 9 .  



H e r s t e l l u n g   d e r   D i s p e r s i o n   5 

Die   H e r s t e l l u n g   e r f o l g t e   wie  b e i   d e r   D i s p e r s i o n   4,  n u r  

w e r d e n   f ü r   d a s   V o r p o l y m e r i s a t   23  T e i l e   S t y r o l ,   8 ,9   T e i l e  

M e t h a c r y l a m i d o - p r o p a n s u l f o s ä u r e   und   2 , 3 5   T e i l e   A z o i s o b u t -  

t e r s ä u r e n i t r i l ,   g e l ö s t   in   33  T e i l e n   D i m e t h y l f o r m a m i d ,   a u f  

85°C  e r h i t z t .   Nach  30  M i n u t e n   s e t z t e   man  w e i t e r e   0 ,6   T e i l e  

des   I n i t i a t o r s   h i n z u .   Nach  w e i t e r e n   90  M i n u t e n   wurde   d a s  

V o r p o l y m e r i s a t   i n   205  T e i l e n   W a s s e r   g e l ö s t   und  wie  im  

B e i s p i e l  4   d i e   f o l g e n d e   E m u l s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   a u s g e -  

f ü h r t .   Die  a n i o n i s c h e   D i s p e r s i o n   5  h a t t e   b e i   e i nem  F e s t -  

s t o f f g e h a l t   von   3 3 , 1  %   e i n e n   L D - W e r t   von  9 6 .  

H e r s t e l l u n g   d e r   D i s p e r s i o n   6 

Das  V o r p o l y m e r i s a t   w u r d e   u n t e r   den   in   B e i s p i e l   1  a n g e g e -  

b e n e n   B e d i n g u n g e n   a u s   40  T e i l e n   L a u r y l a c r y l a t ,   16  T e i l e n  

2 - A c r y l a m i d o - 2 - m e t h y l - p r o p a n s u l f o s ä u r e ,   40  T e i l e n   I s o p r o -  

p a n o l ,   4 ,8   T e i l e n   W a s s e r   und  4 , 0   T e i l e n   A z o i s o b u t t e r s ä u r e -  

n i t r i l   h e r g e s t e l l t .   Zur  n a c h f o l g e n d e n   E m u l s i o n s p o l y m e r i -  

s a t i o n   w u r d e n  -   a n a l o g   B e i s p i e l   1  -   67  T e i l e   S t y r o l   u n d  

37  T e i l e   E t h y l h e x y l a c r y l a t ,   s o w i e   1 ,3   T e i l e   K a l i u m p e r s u l - .  

f a t   v e r w e n d e t .  

Die   a n i o n i s c h e   D i s p e r s i o n   h a t t e   b e i   e i n e m   F e s t s t o f f g e h a l t  

von   2 8 , 7  %   e i n e n   L D - W e r t   von   9 4 .  

H e r s t e l l u n g   d e r   D i s p e r s i o n   7 

A n a l o g   zu  B e i s p i e l   1  w u r d e   aus   13  T e i l e n   2 - A c r y l a m i d o - 2 -  

- m e t h y l - p r o p a n s u l f o s ä u r e ,   2 5 , 8   T e i l e n   S t y r o l ,   32 ,4   T e i l e n  

I s o p r o p a n o l ,   3 ,9   T e i l e n   W a s s e r   und  3 ,3   T e i l e n   A z o i s o b u t t e r -  

s ä u r e n i t r i l   das   V o r p o l y m e r i s a t   h e r g e s t e l l t .   Bei   d e r   a n -  

s c h l i e ß e n d e n   E m u l s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   ( B e d i n g u n g e n   wie  i n  

B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n )   w u r d e n   72  T e i l e   S t y r o l   und  40  T e i l e  



i s o - B u t y l a c r y l a t   h i n z u g e f ü g t .   Es  r e s u l t i e r t e   e i n e   a n i o n i -  

s c h e   D i s p e r s i o n   m i t   e i nem  F e s t s t o f f g e h a l t   von   29 %  u n d  

e i n e m   L D - W e r t   v o n   9 8 .  

V e r g l e i c h s d i s p e r s i o n   1 

Gemäß  d e r   L e h r e   d e r   DE-OS  21  63  850  w u r d e   d i e   V e r g l e i c h s -  

d i s p e r s i o n   1  h e r g e s t e l l t ,   i ndem  man  67  T e i l e   B u t y l a c r y l a t ,  

30  T e i l e   A c r y l n i t r i l ,   3  T e i l e   M e t h a c r y l s ä u r e   und  3  T e i l e  

N a t r i u m d o d e c y l s u l f o n a t   a l s   E m u l g a t o r   in   W a s s e r   zu  e i n e r  

a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n   m i t   e inem  F e s t s t o f f g e h a l t   v o n  

30  G e w i c h t s p r o z e n t   p o l y m e r i s i e r t e .   Der  L D - W e r t   b e t r u g   9 9 .  

V e r g l e i c h s d i s p e r s i o n   2  

Gemäß  d e r   L e h r e   d e r   DE-OS  21  63  850  w u r d e   e i n e   D i s p e r s i o n  

h e r g e s t e l l t ,   indem  man  e i n e   M o n o m e r e n m i s c h u n g   aus   67  T e i -  

l e n   B u t y l a c r y l a t ,   30  T e i l e n   A c r y l n i t r i l ,   4 ,5   T e i l e n   V i n y l -  

s u l f o n s ä u r e   und  3  T e i l e n   N a t r i u m d o d e c y l s u l f o n a t   a l s   E m u l -  

g a t o r   p o l y m e r i s i e r t e .   Man  e r h i e l t   e i n e   a n i o n i s c h e   D i s p e r -  

s i o n e n   m i t   e i n e m   F e s t s t o f f g e h a l t   von   40  G e w i c h t s p r o z e n t .  

Der  L D - W e r t   b e t r u g   9 2 .  

V e r g l e i c h s d i s p e r s i o n   3 

Gemäß  d e r   L e h r e   d e r   DE-OS  25  48  393  w u r d e   e i n e   D i s p e r s i o n  

h e r g e s t e l l t ,   indem  man  e i n   L ö s u n g s p o l y m e r i s a t   aus   130  T e i -  

l e n   S t y r o l ,   50  T e i l e n   A c r y l s ä u r e .   und  20  T e i l e n   M a l e i n s ä u r e -  

a n h y d r i d   b e i   85°C  h e r s t e l l t e ,   a m m o n i a k a l i s c h   e i n s t e l l t e  

und  d a z u   e i n   G e m i s c h   aus   300  T e i l e n   I s o b u t y l a c r y l a t   u n d  

300  T e i l e n   A c r y l n i t r i l   b e i   850C  p o l y m e r i s i e r t e .  

Man  e r h i e l t   e i n e   a n i o n i s c h e   D i s p e r s i o n   m i t   e i n e m   F e s t s t o f f -  

g e h a l t   von  42 %  und  e inem  LD-Wer t   von   9 5 .  



V e r g l e i c h s d i s p e r s i o n  4  

H i e r   w i r d   g e z e i g t ,   daß  d i e   A n w e n d u n g   n i e d e r e r   I n i t i a t o r -  

m e n g e n   e n t g e g e n   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   A r b e i t s w e i s e   b e i   d e r  

D a r s t e l l u n g   des   V o r p o l y m e r i s a t e s   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  

D i s p e r s i o n e n   d i e   L e i m u n g s w i r k u n g   d e r   r e s u l t i e r e n d e n   D i s p e r -  

s i o n   u n g ü n s t i g   b e e i n f l u ß t .  

5 , 9 5   T e i l e   S t y r o l   i n   7 , 5   T e i l e n   I s o p r o p a n o l   und  0 , 9   T e i l e n  

W a s s e r   w u r d e n   a n a l o g   zu  d e n  v o r g e h e n d e n   B e i s p i e l e n   m i t  

3  T e i l e n   2 - A c r y l a m i d o - 2 - m e t h y l - p r o p a n s u l f o n s ä u r e   v e r m i s c h t  

und  d i e   M i s c h u n g   mi t   0 , 2 7   T e i l e n   A z o i s o b u t t e r s ä u r e n i t r i l  

a l s   I n i t i a t o r   2  S t u n d e n   l a n g   b e i   75  b i s   80°C  p o l y m e r i -  

s i e r t .   Die  E m u l s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   e r f o l g t e   in   ü b l i c h e r  

W e i s e   m i t   1 3 , 2   T e i l e n   S t y r o l   und  7 , 4   T e i l e n   E t h y l h e x y l -  

a c r y l a t   b e i   8 5 ° C .   Bei   e i n e m   F e s t s t o f f g e h a l t   von  2 9 , 5   % 

h a t t e   d i e   r e s u l t i e r e n d e   a n i o n i s c h e   D i s p e r s i o n   e i n e n  

L D - W e r t   von   3 7 .  

Die   oben   b e s c h r i e b e n e n   D i s p e r s i o n e n   w u r d e n   a u f   i h r e   L e i -  

m u n g s w i r k u n g   ü b e r p r ü f t .   Als  P r ü f p a p i e r   d i e n t e   e i n   in   d e r  

M a s s e   u n g e l e i m t e s ,   h o l z f r e i e s   O f f s e t p a p i e r ,   das   14  %  A s c h e  

und  1  %  A l a u n   e n t h i e l t .   Das  F l ä c h e n g e w i c h t   b e t r u g   70  g / m 2 ,  

d e r   M a h l g r a d   250SR.   Die  P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g e n   e n t h i e l t e n  

j e w e i l s   6  g / l   P o l y m e r i s a t ,   b e z o g e n   a u f   den  F e s t s t o f f g e h a l t  

d e r   D i s p e r s i o n e n   und  60  g / l   e i n e r   o x i d a t i v   a b g e b a u t e n  

K a r t o f f e l s t ä r k e .   Die  F l o t t e n a u f n a h m e   b e t r u g   in   a l l e n  

F ä l l e n   90  %,  b e z o g e n   a u f   t r o c k e n e s   P a p i e r .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   D i s p e r s i o n e n   1  b i s   7  s i n d  i n   d e r  

n a c h f o l g e n d e n   T a b e l l e   den   V e r g l e i c h s d i s p e r s i o n e n   1  b i s  4  

g e g e n ü b e r g e s t e l l t .   (Dis   D i s p e r s i o n   1  wurde   im  B e i s p i e l   1 ,  

d i e   D i s p e r s i o n   2  im  B e i s p i e l   2  u sw .   v e r w e n d e t . )  



Die  oben   b e s c h r i e b e n e n   L e i m u n g s m i t t e l p r ä p a r a t i o n e n   w u r d e n  

a u ß e r d e m   au f   e i n e r   V e r s u c h s p a p i e r m a s c h i n e   b e z ü g l i c h   d e r  

S t a b i l i t ä t   g e t e s t e t .   Im  F a l l   d e r   a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n   1 

w u r d e   d i e  P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  6 0 ° C  

e r w ä r m t   und  zum  L e i m e n   von  P a p i e r   v e r w e n d e t .   Nach  e i n e r  

L a u f z e i t   v o n  4 0   M i n u t e n   k o n n t e   a u f   den  A u f t r a g s w a l z e n   d e r .  

L e i m p r e s s e   k e i n e r l e i   B e l a g b i l d u n g   f e s t g e s t e l l t   w e r d e n .   Im 

F a l l - d e r   V e r g l e i c h s d i s p e r s i o n   1  w u r d e   d i e   P r ä p a r a t i o n s -  

l ö s u n g   au f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  300C  e r w ä r m t   und  a l s   L e i -  

m u n g s m i t t e l   v e r w e n d e t .   B e r e i t s   n a c h   15  M i n u t e n   t r a t e n  

A b l a g e r u n g e n   an  d e r   L e i m p r e s s e n w a l z e   a u f .   Der  V e r s u c h  

wurde   w i e d e r h o l t ,   j e d o c h   d i e   P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g   au f   e i n e n  

pH-Wer t   von  9  e i n g e s t e l l t .   Bei   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  3 0 ° C  

k o n n t e   d i e s e   P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g   ohne  A b l a g e r u n g   an  d e n  

W a l z e n   au f   das   P a p i e r   a u f g e t r a g e n   w e r d e n ,   j e d o c h   b e l e g t e n  

s i c h   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  60°C  d i e   W a l z e n   de r   L e i m -  

p r e s s e   b e r e i t s   n a c h   10  M i n u t e n .  



A u c h   d i e   P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g ,   d i e   d i e   V e r g l e i c h s d i s p e r -  

s i o n   2  a l s   L e i m u n g s m i t t e l   e n t h i e l t ,   e r g a b   A b l a g e r u n g e n   a u f  

den   W a l z e n   d e r   L e i m p r e s s e ,   s o b a l d   d i e   P r ä p a r a t i o h s l ö s u n g  

a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von   60°C  e r w ä r m t   w u r d e .   Die  P r ä p a r a -  

t i o n s l ö s u n g ,   d i e   d i e   V e r g l e i c h s d i s p e r s i o n   3  a l s   L e i m u n g s -  

m i t t e l   e n t h i e l t ,   e r w i e s   s i c h   b e i   dem  S t a b i l i t ä t s t e s t   a u c h  

b e i   60°  b e i   s c h w a c h   s a u r e n   P a p i e r e n   a l s   s t a b i l .   W u r d e n  

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

30  M i n u t e n   a l l m ä h l i c h   e i n   L e i m p r e s s e n b e l a g ,   da  d e r   p H - W e r t  

d e r   P r ä p a r a t i o n s l ö s u n g   a b f i e l .  

Die   V e r g l e i c h s d i s p e r s i o n e n   1-2  gemäß  DE-OS  21  63  850  s o w i e  

d i e   V e r g l e i c h s d i s p e r s i o n   3  gemäß  DE-OS  25  48  393  s i n d  

d e m n a c h   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n   i n  

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

B e i s p i e l   8 

E i n   i n   d e r   Masse   u n g e l e i m t e s ,   h o l z f r e i e s   O f f s e t p a p i e r ,   d a s  

14  %  Asche   und  l  %  A l a u n   e n t h i e l t   und  e i n   F l ä c h e n g e w i c h t  

v o n   70  g/m2  h a t t e   ( M a h l g r a d   2 5 0 S R ) ,   wurde   m i t   e i n e r   P r ä p a -  

r a t i o n s l ö s u n g   g e l e i m t ,   d i e   4 ,5  g / l   P o l y m e r i s a t ,   b e z o g e n  

a u f   den  F e s t s t o f f g e h a l t   d e r   a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n   1  u n d  

60  g / l '   e i n e r   o x i d a t i v   a b g e b a u t e n   K a r t o f f e l s t ä r k e   e n t h i e l t .  

Zur  P r ü f u n g   d e r   A l k a l i f e s t i g k e i t   d e r   L e i m u n g   w u r d e n   d i e  

C o b b - W e r t e   mi t   W a s s e r   und  m i t   N a t r o n l a u g e   v e r s c h i e d e n e r  

K o n z e n t r a t i o n e n   g e p r ü f t .   D a b e i   w u r d e n   f o l g e n d e   E r g e b n i s s e  

e r h a l t e n :  



D i e   L e i m u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   D i s p e r s i o n   i s t   d e m n a c h  

b e s t ä n d i g   g e g e n   A l k a l i e n .  

B e i s p i e l   9 

I n  d i e s e m  B e i s p i e l   w i r d   d e m o n s t r i e r t ,   daß  das   a n i o n i s c h e  

L e i m u n g s m i t t e l   1  m i t   e i nem  M e l a m i n - F o r m a l d e h y d - H a r z   in   d e r  

W e i s e   k o m b i n i e r t   w e r d e n   k a n n ,   ohne   daß  w e d e r   d i e   L e i m u n g  

n o c h   d i e   N a ß v e r f e s t i g k e i t s w i r k u n g   des   M e l a m i n - F o r m a l d e h y d -  

- H a r z e s   b e e i n t r ä c h t i g t   w e r d e n .   Es  w u r d e n   P r o b e n   des   i m  

B e i s p i e l   8.  a n g e g e b e n e n   P a p i e r s   m i t   den   P r ä p a r a t i o n s l ö s u n -  

gen   a)  und  b)  i n   de r   O b e r f l ä c h e   g e l e i m t .   Die  d a b e i   g e f u n -  

d e n e n   E r g e b n i s s e   s i n d   in   d e r   T a b e l l e   z u s a m m e n g e s t e l l t .  



1.  A n i o n i s c h e   D i s p e r s i o n e n ,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  s i e  

d u r c h   e i n e   z w e i s t u f i g e   P o l y m e r i s a t i o n   h e r g e s t e l l t   s i n d ,  

w o b e i   man  in   de r   e r s t e n   P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e   e i n e   M o n o -  

m e r e n m i s c h u n g   a u s  

a)  85  b i s   55  G e w i c h t s p r o z e n t   n i c h t i o n i s c h e n   e t h y l e -  

n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   M o n o m e r e n   u n d  

b)  15  b i s   45  G e w i c h t s p r o z e n t   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g -  

t e n  S u l f o n s ä u r e g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   M o n o m e r e n  

in   e i n e m   m i t   W a s s e r   m i s c h b a r e n   L ö s u n g s m i t t e l ,   da s   b i s  

zu  30  G e w i c h t s p r o z e n t   W a s s e r   e n t h a l t e n   k a n n ,   n a c h   A r t  

e i n e r   L ö s u n g s c o p o l y m e r i s a t i o n   i n   G e g e n w a r t   v o n   0 , 0 1 5  

b i s   0 , 1 5   Mol  pro  Mol  d e r   M o n o m e r e n m i s c h u n g   e i n e s   i n  

dem  M o n o m e r e n g e m i s c h   l ö s l i c h e n   P o l y m e r i s a t i o n s i n i t i -  

a t o r s   zu  e i n e r   h o m o g e n e n   L ö s u n g   c o p o l y m e r i s i e r t ,   d i e  

h o m o g e n e   P o l y m e r l ö s u n g   m i t   W a s s e r   im  G e w i c h t s v e r h ä l t -  

n i s   1 :3   b i s   1 : 5 0   v e r d ü n n t   und  in   d i e s e r   P o l y m e r l ö s u n g ,  

b e z o g e n   a u f   1  G e w i c h t s t e i l   d e s   L ö s u n g s p o l y m e r i s a t s ,  

1  b i s  4   G e w i c h t s t e i l e   m i n d e s t e n s   e i n e s   n i c h t i o n i s c h e n  

e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   M o n o m e r e n   i n   d e r   z w e i t e n  

P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e   n a c h   A r t   e i n e r   E m u l s i o n s p o l y -  

m e r i s a t i o n   in   G e g e n w a r t   von   ü b l i c h e n   Mengen   w a s s e r l ö s -  

l i c h e r   P o l y m e r i s a t i o n s i n i t i a t o r e n   p o l y m e r i s i e r t .  

2.  A n i o n i s c h e   D i s p e r s i o n   gemäß  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  in   d e r   e r s t e n   P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e   e i n e  

M o n o m e r e n m i s c h u n g   a u s  

a)  S t y r o l ,   M e t h y l m e t h a c r y l a t ,   E t h y l h e x y l a c r y l a t   u n d /  

o d e r   L a u r y l a c r y l a t   u n d  

b)  2 - A c r y l a m i n o - 2 - m e t h y l p r o p a n s u l f o n s ä u r e  

p o l y m e r i s i e r t .  



1  
3.  V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   d e r   a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n e n  

gemäß  den   A n s p r ü c h e n   1  u n d   2,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  man  d i e   P o l y m e r i s a t i o n  i n   z w e i   S t u f e n   d u r c h f ü h r t ,  

w o b e i   man  in   de r   e r s t e n   P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e   e i n e   M o -  

n o m e r e n m i s c h u n g   a u s  

a)  85  b i s   55  G e w i c h t s p r o z e n t   n i c h t i o n i s c h e n   e t h y l e -  

n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   M o n o m e r e n   u n d  

b)  15  b i s   45  G e w i c h t s p r o z e n t   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g -  

t e n  S u l f o n s ä u r e g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   M o n o m e r e n  

in   e i n e m   m i t   W a s s e r   m i s c h b a r e n   L ö s u n g s m i t t e l ,   da s   b i s  

zu  30  G e w i c h t s p r o z e n t   W a s s e r   e n t h a l t e n   k a n n ,   n a c h   A r t  

e i n e r   L ö s u n g s c o p o l y m e r i s a t i o n   i n   G e g e n w a r t   von   0 , 0 1 5  

b i s   0 , 1 5   Mol  pro   Mol  de r   M o n o m e r e n m i s c h u n g   e i n e s   i n  

dem  M o n o m e r e n g e m i s c h   l ö s l i c h e n   P o l y m e r i s a t i o n s i n i t i -  

a t o r s   zu  e i n e r   h o m o g e n e n   L ö s u n g   c o p o l y m e r i s i e r t ,   d i e  

h o m o g e n e   P o l y m e r l ö s u n g   m i t   W a s s e r   im  G e w i c h t s v e r h ä l t -  

n i s   1 :3   b i s   1 : 5 0   v e r d ü n n t   und  in   d i e s e r   P o l y m e r l ö s u n g ,  

b e z o g e n   a u f   1  G e w i c h t s t e i l   des   L ö s u n g s p o l y m e r i s a t s ,  

1  b i s   4  G e w i c h t s t e i l e   m i n d e s t e n s   e i n e s   n i c h t i o n i s c h e n  

e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e n   M o n o m e r e n   in   d e r   z w e i t e n  

P o l y m e r i s a t i o n s s t u f e   n a c h   Ar t   e i n e r   E m u l s i o n s p o l y -  

m e r i s a t i o n   in   G e g e n w a r t   von   ü b l i c h e n   Mengen   w a s s e r l ö s -  

l i c h e r   P o l y m e r i s a t i o n s i n i t i a t o r e n   p o l y m e r i s i e r t .  

4.  V e r w e n d u n g   de r   a n i o n i s c h e n   D i s p e r s i o n e n   gemäß  d e n  

A n s p r ü c h e n   1  b i s   3  a l s   O b e r f l ä c h e n l e i m u n g s m i t t e l   f ü r  

P a p i e r .  
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