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@ Mikrokapseln enthaltende Wéchsmassen, deren Herstellung und Verwendung,

' @ Mikrokapsein enthaitende Wachsmassen, die aus Mikro-

kapseln mit einer Wand aus Meiamin-Formaldehyd-
Kondensationsprodukten,, Wachsen, Dispergiermittein und
gegebenenfalls Pigmenten, Falistoffen, flichtigen Anteilen
und weiteren in Wachsmassen flr das Heicarbonverfahren
Gblichen Mittein bestehen. -

Die Wachsmassen kdnnen nach bekannten Verfahren
auf das Tragermaterial aufgebracht werden.

Mit CF-Schichten erhdit man farbstarke Durchschriften.

Die Wachsmassen werden durch Eintragen von durch
Spriihtrocknung isolierten Mikrokapsein oder von feuchten
Mikrokapsein in Wachsschmelzen in Gegenwart von Disper-
giermittein, gegebenenfalls in Gegenwart von Wasser; Ho-
mogenisieren der Schmelze und gegebenenfalls Abdestillie-
ren des Wassers hergestellt.
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"Mikrokapseln enthaltende Wachsmassen, deren Herstellung und
Verwendung .

Die Erfindung betrifft Mikrokapseln enthaltende Wachsmassen
auf der Basis von Mikrokapseln mit einem Wandmaterial aus
§ Melamin-Formaldehyd-Kondensaten, sowie die Herstellung und
Verwendung dieser Wachsmassen.
Mikrokapséln enthaltende Wachsmassen sind aus der Patent-
literatur bereits seit langem bekannt. So werden in den
)is} US-PS 30 16 308 und 30 79 351 Mikrokapseln enthaltende
Wachsmassen mit Schmelzpunkten zwischen 55 und 175°C be-
schrieben. Die Massen kdnnen nach verschiedenen Verfahren,
z.B. durch Drucken auf Papier als Triger aufgebracht wer-
den. Durch das erstarrende Wachs werden die Mikrokapseln
s auf dem Triger gebunden. Die durch Sprihtrocknung der in
den US-PS beschriebenen Emulsionen enthaltenen trockenen
Mikrokapseln haben Durchmesser von 1 bis SO/um und sind
daher fiir die Herstellung von druckempfindlichen Aufzeich-
nungsmaterialien nicht geeignet Die grofen Kapseln werden
20 beim Bedrucken oder-beim Beschichten mit etwa 5 um dicken
Schichten zerstdrt. Grofe Kapseln werden auch be1 der Her-
stellung der Mlkrokapse;n enthaltenden Wachsmassen durch
die relativ hohen Temperaturen und durch die zur Homoge-
nisierung erforderlichen Scherkrifte teilweise zerstért.
29 Dparaus resultiert eine geringe Intensitdt der erhaltenen
Durchschrift und eine allméhliche Anfirbung der im Formu-
larsatz anliegenden CF-Schicht (Nehmerschicht),

In der JP=-AS T73/12 255 wi ird eine Mlkrokapseln enthaltende
0 Wachsmasse fir den Spotdruck beschrieben. Die Wachsmasse
wird durch Mischen trockener Mikrokapseln mit einer Wachs-
schmelze in Gegenwart von nichtionischen oberflichenakti-
ven Mitteln erhalten. Als Kapseln kommen solche mit Wand-
materialien aus Gelatine, Polymeren oder Melamin-Formal-

dehyd-Kondensaten in Betracht. Mit dieser Masse.beschich-
- <

33



BASF Aktiengesellschaft -2 - 0.2. 0050/034763 ;

10

15

20

25

&

3S

0052732

"tetes Papier soll im Formularsatz keine Verfirbung bei der
Lagerung geben.

In der DE-03 27 19 914 werden druckempfingliche, kohlefreie
Durchschreibepapiere auf der Basis von Mikrokapseln enthal-
tenden Wachsschmelzen beschrieben. Die zur Beschichtung
verwendete Wachsmasse wird durch Erwérmen der wasserunlds-
lichen, funktionelle Gruppen tragenden wachsartigen Sub-
stanzen oder den unpolaren Wachsen mit .anionischen Disper-
giermitteln auf oberhalb der Schmelztemperatur und Disper-
gieren der trockenen Mikrokapseln in dieser Schmelze herge-
stellt. Nach den Angaben in der Beschreibung kommen fir die-
se Massen Mikrokapseln mit Wandmaterial auf der Basis wvon
Hydroxypropylcellulose, Meéhylcellulose, Carboxymethyl=-
cellulose, Melaminformaldehyd, polyfunktioneller Isocya-
nate und deren Pripolymere, polyfunktioneller Siurechlo-
ride, Polyamine, Polyole, Epoxide oder Gemischen davon in
Betraché‘ Mikrokapseln mit Wandmaterial aus mit polyfunk-
tionellen Isocyanaten vernetzter Hydroxypropylcellulose
sind besonders bevorzugt.

Die Wachsmasse kann auch durch Zugeben der w&Rrigen Mikro-
kapseldispersion zu der Wachsschmelze und Abdestillieren
des Wassers im Vakuum hergestellt werden. In diesem Falle
mud die wéﬁrige-Kapseldispersion kontinuierlich in dem
MaRe zu der Wachsschmelze gegeben werden, wie das Wasser
abdestilliert, damit die Masse praktisch frei von Wasser
ist. Hydroxypropylcellulosekapseln sind bei 70°C in Gegen-
wart von Wasser nicht stabil, wihrend trockene Kapseln in
Abwesenheit von Wasser bei ca. 95°C ca. 18 Stunden stabil -
sein sollen. Aus der Tabelle I in Beispiel II geht jedoch
hervor, dal die Mikrokapseln auf Basis von Hydroxypropyl=-
cellulose vernetzt mit Polyisocyanat und nachgehidrtet mit
Melamin-Formaldehyd und Gelatine in der Wachsschmelze bei

90°C erheblich durchlissig sind und dementsprechend bei
- - o

n
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der thermographischen Analyse einen hohen Verlust zeigen.

In der DE-0S 28 18 976 werden ebenfalls Mikrokapseln ent-
haltende heifischmelzf#hige Wacﬁsmassen beschrieben. Die
§ Wachsmassen werden nach dem bereits in der DE-0S 27 19 91k,

Beispiel 1 angegebenen Verfahren, durch Zugeben der w&Rri- -
gen Mikrokapseldispersion zur Wachsschmelze und Entfernen
des Wassers im Vakuum hergestellt. Hierbei soll die Disper-
sion in dem Mafe zugegeben werden, wie das Wasser entfernt

10 wird. Um ein rasches Entfernen des Wassers zu erreichen,
erfolgt das Mischen mit der Wachsschmelze unter Rilhren
kontinuierlich in einem Dinnfilmverdampfer.

Als "Suspendiermedium" (Wachs) kommen im Fall der

18 DE-0S 28 18 976 auch wasserldsliche Wachse und Harze wie
Polyethylenoxidwachs und Polyvinylpyrrolidon in Betracht,
Die mit den so hergestellten Wachsmassen erhaltenen kohlie-
freien Durchschreibepapiere weisen im Vergleich zu ent-
sprechenden Papieren mit Wachsmassen, die mit sprilhge-

20 trockneten Mikrokapseln hergestellt wurden, eine verrin-

gerte Leistung in der Durchschrift auf.

Da die Beschichtungsmassen der DE-0S 28 18 976 und
27 19 914 mehr oder minder leicht gefZrbt sind, ist bei

29 weifem Papier die beschichtete Seite entsprechend gefirbt,
Da Triubungsmittel wie Titandioxid oder Teon in den Wachs-
schmelzen Klumpen bilden und sich nur schwierig disper-
gieren lassen, konnte die Pirbung des Wachsauftrzags auf
diese Weise nicht Uberdeckt werden. Dieses Problem wird

30 durch die DE-0S 28 20 600 dadurch geldst, daB man zu der
wifRrigen Mikrokapseldispersion anorganisches Pigment gibt
und diese Mischung durch Sprihtrocknung isolisrt. Dabei
wird ein flieffZhiges Pulver erhalten, das dann in der
Wachsschmelze dispergiert wird.

3S
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Weiterhin sind aus der DE-0S 28 26 939 Mikrokapseln mit se-
kunddren Kapselwidnden bekannt,. bei denen die primir aus
Hydroxypropylecellulose und einem Di- und Polyisocyanat ge-
bildete Kapselwand in einer nachfolgenden Stufe mit Phenol
§ und Aldehyd nachbehandelt wird. Hierbei scheidet sich das
durch Kondensation entstehende Polymere auf der zuerst ge=-
bildeten Wand ab. Diese Kapseln sollen bei der Herstellung
von Mikrokapseln enthaltenden Wachsmassen Vorteile haben,
. da die Kapseln durch Filtration von der wiRrigen Phase ab-
0 getrennt und in dieser Form in die bekannten Wachsschmel=-

zen gegeben werden kdnnen. Jedoch wird nur im Beispiel 2

eine Beschichtungsmischung beschrieben. Nach den Angaben

des Beispiels 3 liegen die Teilchengrffen der Kapseln von

3,1 bis oberhalb 12,3,um (25 % sind 12,3 um), wobei die
1S  Kapseln in Form von Agglomeraten vorliegen.

Aus dem Stand der Technik folgt, da8 es bis heute nicht
gelungen ist, ausreichend stabile Mikrokapseln enthalten- °
de heiRschmelzfihige Wachsmassen herzustellen.

20 |
Aufgabe der voriiegenden Erfindung war es fiir den Auftrag
nach dem Heifschmelzverfahren stabile Mikrokapseln enthal-
tende Wachsmassen aufzufinden.

25 Es wurde gefunden, daf fir den geschilderten, Zweck hervor-
ragend geeignete Wachsmassern, Welche die aus dem Stand der
Technik bekannten Schwierigkeiten nicht aufweisen, vorliegen,
wenn diese - bezogen auf (a+b+c) - aus

a) 20 bis 55 Gew.=% Mikrokapseln

30
b) 79 bis 30 Gew.-% Wachs oder ein Gemisch verschiede-
ner Wachse mit einem Schmelzpunkt zwischen etwa Sb
und 1%0°c,
1 c) 1 bis 10 Gew.-% mindestens einem nichtionischen Emul-

gaéor, einem Alkalimetallsalz von Montanwachssiuren



0052733

BASF Aktiengesellschaft -5 - O.2. 0050/034763

10

13

20

25

&

33

oder einem Gemisch aus (A) mindestens einem nicht-
ionischen Emulgator und (#) mindestens einem Alkali-
salz von Montanwachss&uren, von Cio- bis CZO-Fett-
alkoholsulfaten und/oder von Cio- bis CZO-Alkan-
sulfonaten, ,
d) 0 bis 20 Gew.-% Pigmente und/oder Fﬁllstoffe,
e) O bis 60 Gew.-% flichtige Anteile und ggf.
£) weitere in solchen Wachsmassen {bliche Mittel,
bestehen, wobeli das Wandmaterial der Mikrokapseln (a) ein
polymeres Melamin-Férmaldehyd—Kondensat ist, das durch
Kondensation. von Melamin mit. Formaldehyd, von Methylol-
melaminen und/oder deren Methylithern bei einem Verh#ltnis
von Melamin zu Formaldehyd von 1:2 bis 1:6 bei pH 3,5 bis
5,5 und Temperaturen von 60 bis 100°C und 2 bis 10stiindi- -
gem- Aushirten bei 60 bis 100°C erhalten wird und wobei
das Verh&ltnis Kernmaterial zu Wandmaterial in der Kap-
sel 1:15 bis 1:2 betridgt und die Mikrokapseln einen Durch-
messer von 2 bis 10/um aufweisen.

Flir die Wachsmasse ist erfindungswesentlich, daf diese
Mikrokapseln enthilt, deren Wandmaterial 1) aus Melamin-
-Formaldehyd-Kondensaten besteht und 2) das Wandmaterial
unter den oben angegebenen Bedingungen hergestellt worden
ist.

Die erfindungsgemZfRen Wachsmassen sind thermisch auch in
Gegenwart von Wasser stabil und geben nach dem Auftragen

auf Trigermaterial zusammen mit CF-Schichten farbstarks

und scharfe Durchschriften. Die CF-Schichten werden in
Formularsdtzen auch nach lingerer Lagerung nicht ange-
farbt. Eine VerfiZrbung der CF-Schicht tritt auch dann
nicht oder praktisch nicht auf, wenn die Mikrokapseln
enthaltende Wachsmasse direkt auf die CF-Schicht aufge-

tragen wird. Die Wachsmassen gemi® der vorliegenden Er-
-
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Pfindung kdnnen nach bekannten Verfahren voll- oder teil-
flichig gleichzeitig oder nach dem Bedrucken des Triger=~
materials aufgebracht werden. Man erhilt saubere und ver-

zugsfreie glatte Trigermaterialien sogar dann noch, wenn
5 die Wachsmasse bis zu 2Q.Gew.-% Wasser, bezogen auf (a+b+c)
enthiélt.

Die in den erfindungsgemflen Wachsmassen enthaltenen Mikro-
kapseln haben eine Wand, die aus hochvernetzten Melamin-
10 -Formaldehyd-Kondensaten besteht. Das Verhiltnis Wandma-

terial zu Kernmaterial betrigt 1:15 bis 1:2, vorzugsweise
1:10 bis 1:4. Das vorteilhafteste Verh#ltnis ist von der
KapselgrtBRe abhingig. Je gréfer die Kapsel umso mehr Wand-
material ist erforderlich. Die fir die erfindungsgemiBen

15 Wachsmassen erforderlichen Mikrokapseln werden durch Hir-
tung der primdr erhaltenen Xapseln erhalten. Die Hirtung
erfolgt durch Erwirmen der widlrigen Kapseldispersionen
auf 60 bis 100, vorzugsweise 70 bis 90°C wihrend 2 bis
10, vorzﬁgsweise 3'bis 6 Stunden. Durch diese Behandlung

20 wird die thermische Bestindigkeit und die Bestindigkeit
gegeniber Wasser in den Wachsschmelzen erhéht. Bei die-
ser Behandlung wird der Formaldehydgehalt in der w#Rrigen
Phase erhdéht. Der entstandene Formaldehyd kann'mit.Ammo— :
niak, Aminen oder anderen mit Formaldehyd reagierenden

25 Verbindhngen, wie Etﬁylenharnstoff gebunden werden.

Die primire Wand wird durch Kondensation von Melamin mit

Formaldehyd, von Methylolmelaminen, von Methylolmelamin-
methyldthern oder Gemischen davon bei einem Verh#ltnis von
Melamin zu Formaldehyd von 1:2 bis 1:5, vorzugsweise 1:3
bis 1:6 erhalten.

8

Fiir die vorgesehene Anwendung der Wachsmassen sind Mikro-
kapseln mit Durchmessern von 2 bis 10, insbesondere von
33 2 bis 8/um geeignet.

-
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Die Herstellung der prim#ren Mikrokapseln ist bekannt. Fiir
die Hirtung sind alle nach bekannten Verfahren erh#ltlichen
Mikrokapseln mit W&nden aus Melamin-Formaldehydkondensaten
geeignet, wenn diese die oben angegebenen Kriterien erfiil-

] len. Bevorzugt sind Mikrokapseln, die nach dem Verfahren
der EP-A-2691l4 erhalten werden.

Die erfindungsgeméfen Wachsmassen enthalten - bezogen auf
(a+b+e¢) = 20 bis 55, vorzugsweise 30 bis 45 Gew.-% an Mi-

10  krokapseln (a). Je hdher der Gehalt an (a) in der Wachs-
masse ist, umso intensiver werden in der Regel die Durch-
schriften. Andererseits wird mit steigendem Anteil an
Wachs (b) und Pigment (d) die Kapsel gegen Zerstdrung ge-
schiltzt. Da mit steigendem Gehalt an (a) sich auch die Vis-

15 kosit&t der flissigen Wachsmasse erhSht, wird men flr Wachs- -
massen mit hohen Gehalten an (a) solche Wachse nehmen, die 1fz5f;
niedrigviskose Schmelzen liefern. Dabei wurde gefunden, da® N
geringe Mengen, z.B. 2 bis 10 Gew.-% an Wasser in der
Schmelze viskositd@tserniedrigend wirken, ohne daf Nachteile

20 Dbei der Anwendung bzw. auf dem mit solchen Wachsmassen be-
schichteten TriZgermaterial wie Papier auftreten.

Als Wachse kommen vor allem die in Wachsmassen fiir Heif-
carbonverfahren Ublicherweise verwendeten wasserunldés-

25 lichen Wachse sowohl allein als auch in Form von Mischun-
gen verschiedener Wachse mit einem Schmelzpunkt von etwa
50 bis 140°C in Betracht. Fiir die erfindungsgemifen Wachs-
massen sind helle Wachse bevorzugt. Als Wachse kommen na-
tlirliche und synthetische in Betracht. Im einzelnen sind

30 z.B. zu nennen: Pflanzenwachse, wie Candelila-Wachs,
Carnauba-Wachs; XKohlenwasserstoffwachse wie Paraffine,
Ozokerit und mikrokristalline Wachse; Montanwachs und
daraus hergestellte Wachse wie Montansduren und deren X
Ester, Polyethylenwachse, oxidierte mikrokristalline Wachse

33

und Esterwachse. .
4
L
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"Daneben kdnnen die Mischungen auch hydrophiie Wachse, wie
Polyethylenglykole, Polypropylenglykole oder deren ge-
mischte Blockecopolymerisate enthalten.

Die Intensitdt der . Durchschrift ist von der als Bindemit-
tel verwendeten Wachsmischung abh#ngig, wobei nicht nur
die Hirte sondern auch die Benetzbarkeit eine Rolle spielt.
Die Intensitit der Durchschrift wird bei Paraffinen mit
steigendem Schmelzpunkt der Paraffine (z.B. von 52 nach
69°c) besser. Mit Esterwachsen auf der Basis Ethylengly-
kol oder Butandiol und MontansZuren als Bindemittel erhilt
man intensivere Durchschriften als mit Paraffinen und/oder

Montanséﬁren. Die Intensitit der Durchschrift kann auch durch

Zusitze von Ethylenoxidaddukten verbessert werden.

Damit die Mikrokapseln in der Wachsschmelze homogen ohne
wesentlichen Anteil an Agglomeraten dispergiert (verteilt)
werden, enth&lt die Wachsschmelze 1 bis 10 Gew.%, bezogen
auf (a+b+c), als c¢) einen cder mehrere nichtionische Emul-
gatoren, mindestens ein Alkalimetallsalz von Montanwachs-

" sduren oder ein Gemisch aus (x) mindestens einem nicht-

ionischen Emulgator und (B) mindestens einem Alkalimetall-
10” bis CZO-Fettalkohol-
sulfaten und/oder Cio- bis CZO-Alkansulfonaten in Form

der Alkalimetallsalze. '

salz von Montanwachssduren, von C

Als nichtionische Emulgatoren haben sich fiir (¢) vor allem
wasserldsliche Ethylenoxidaddukte an C _- bis C_.-Alkano-

12 20
len, oder 012- bis C__ -Alkenolen mit 13 bis 30, vorzugs-

weise 15 bis 25 Mol ég je Mol Alkohol bewdhrt. In vielen
Péllen-kann es vorteilhaft sein bis zu 50 % der wasser-
18slichen Emulgiermittel durch 6118sliche Ethylenoxid-
addukte an Alkylphenolen mit 1 bis 3 Alkylgruppen, C

- bis C

127

bis C2O-Alkanole oder C, -Alkenole it 3 bis 10,

2 20

“
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“vorzugsweise 4 bis 8 EO je Mol Alkohol oder Phenol zu er-
setzen. '

Als (¢) kommen auberdem Alkalihetallsalze von Montanwachs-
siuren (auch Montansiuren genannt) und Gemische aus

(#) einem nichtionischen Emulgator und (8) Alkalimetall-
salzen von Montanwachssiduren, ClO_ bis Czo-Fettaikohol—

sulfaten und/oder.clo- bis CzO-Alkansulfonaten'in Form der
Alkalimetallsalze in Betracht. )

‘Als Fettalkoholsulfate, die Salze der Schwefelsiurehalb-
‘ester von Fettalkoholen sind, sind z.B. solche zu nennen,
die sich vom Decanol, Laurylalkohol (Dodecanol~-l), Tetra-

decaﬁol-i,.Hexadecanol-i (Palmitylalkohol), Octadecanol-~1l

(Stearylalkohol) oder von technischem 010/12_’ C12/13"
~-A1l i i
C14/18 A-Aanolgem;schen ableiten.

Als Clo-~bis Cgo-Alkansulfbnate kommen die Alkalimetall-
salze von z.B. Decan~, Dodecan~, Tridecan-, Tetradecan-,
Hexadecan—- und Octadecan-sulfonsiure oder Gemische von

C10/12-, von 012/16-A1kansulfonséuren in Betracht.

Als Alkalimetalle sind vor allem die Natrium~, Kalium-
und Lithiumsalze zu nennen, von denen die Natrium- und
Kaliumsalze bevorzugt sind.

Die Alkalimetallsalze von Montanwachssduren werden durch
Neutralisieren der durch Chromsfurecxidation vorn Montan-
wachs erhaltenen Montapwachsséur;n mit den entsprechenden
Hydrogencarbonaten, Carbonaten oder auch Hydrokxiden er-
halten. Die Alkalimetallsalze der Montanwachssduren kén-
nen isoliert filir sich oder vorher in der zu verwendenden
Wachsschmelze hergestellt werden.
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"Von den wasserldslichen Emulgiermitteln (e¢) sind Addukte
aus Stearylalkohol, Talgfettalkohol oder partiell unge-
sdttigten 016/18-Alkanolgemiscben und 15 bis 25 Mol EO
je Mol Alkohol besonders bevorzugt.

Als: (c) sind Alkalisalze von Montanwachssiuren und Gemische
aus ({) nichtionischen Emulgiermitteln, insbesondere den
vorstehend genannten, und (8) Alkalimetallsalzen von Mon-

tanwachssiuren, von CiO— bis 020~Fettalkoholsulfaten und/

oder C,~- bis C

10 ZO-Alkansulfonaten besonders bevorzugt.

Von diesen sind wegen der besonders guten Dispergierwir-
kung die Alkalimetallsalze von Montanwachssduren und Ge-
mische aus diesen Alkalimetallsalzen und EO-Addukten von
15 bis 25 Mol Ethylenoxid je Mol Alkohol an Stearylalko-
hol, Talgfettalkohol und/oder an Gemischen aus partiell
ungesdttigten 016/18-A1kanolen ganz besgnders bevorzugt.

Bei Anwendung ausreichender Mengen an (c¢) liegen die Mikro-
‘kapseln im Wachs weitgehend bis praktisch vollsté&ndig in
Form einzelner Teilchen vor. Die Menge an (c¢) betrigt

- bezogen auf (a+b+c) = 1 bis 10, vorzugsweise 3 bis

10 Gew.%, insbesondere 4 bis 9 Gew.%.

Zur Verbesserung der Stabilit&t der Mikrokaﬁseln in der
Wachsbeschichtung kdnnen der Wachsmasse deckende Pigmente
Flilllstoffe oder Gemische davon zugegeben werden, wie sie
auch Mikrokapseln enthaltenden wiBrigen Streichfarben zu-
gesetzt werden. Diese Mittel sollen das vorzeitige unbeab-
sichtigte Zerstdren von Kapseln z.B. beim Reiben der Blit-
ter gegeneinander verhindern. Als Pigmente kommen z.B.
Titandioxid, Bariumsulfat, Blancfixe und als Fillstoffe
z.B. Stidrke oder Protein in Form von Kdrnern oder kugel-
férmige Teilchen aus Harnstoff-Formaldehyd-Kondensaten mit

Teilchendurchmessern zwischen 2 und 20/um in Betracht.

- R
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“Wegen der hohen Stabilit&t der Mikrokapseln gegenilber Wirme .

auch in Gegenwart von Wasser, kamn die Wachsschmelze bis
zu 60, vorzugsweise 0 bis 20 Gew.-%, bezogen auf (a+b+c),
an Wasser als fllichtigen Anteil (e) enthalten. Der Wasser-
anteil hat einen vorteilhaften EinfluB auf die Viskositit
der Wachsmasse, welche erniedrigt wird und auf die Dis-

pergierung von Mikrokapselagglomeraten bei der Einarbei-~ .
tung.

Als weitere in Vachsmassen fiir das Heifschmelzverfahren ib-
liche Mittel (f) kommen solche zur Regulierung der Visko-
sitidt in Betracht. So kann die Viskositidt der Masse durch
Zusitze von Polyethylenwachsen, oxidiertem Polyethylen er-
héht oder durch Zugeben von Vaseline, Mineraldl, Stearyl-
amid, Stearins&ureestern, Natriumstearat, Kaliumstearat,
Bariumstearat, Natriumpalmitat, Kaliumpalmitat, Natrium=-
oleat, Kaliumoleat, Caiciumstearat, Zinkstearat, A-Wachs,

in der Schmelze 18slichen Polymeren oder Gemischen davon
gesenkt werden.

Die erfindungsgemZfRen Wachsmassen k&nnen nach verschie-
denen Verfahren hergestellt werden.

1) Die Kapseln werden aus der widBrigen Dispersion iso-
liert, z.B. durch Aufrahmen und Filtrieren oder durch
Zentrifugieren. Die erhaltenen feuchten Kapseln, die
ca. 40 3 Wasser enthalten, werden in die Emulgier-
mittel enthaltende Wachsschmelze eingetragen. Das
eingebrachte Wasser kann gegebenenfalls entfernt
werden, z.B. durch Destillation im Vakuum. Das Was-
ser kann jedoch ohne Nachteile in der Wachsmasse ver-
bleiben. Die Mikrokapseln liegen in der Wachsmasse
in Form von Einzelkapseln vor.
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2) Die Kapseln werden in der Dispersion gefZllt bzw. ge-
flockt, z.B. durch Zugeben von Salzen, insbesondere
von Salzen mit mehrwertigen Kation oder durch Zuge-
.ben von. langkettigen Aminen wie Stearylamin, Diethyl-

5 hexylamin, Dimethyl—-C13 bis Cls-alkylamin oder
2-Ethylhexylamin, vorzugsweise bei pH 7,0. Die ge-~
flockten Kapseln werden isoliert, z.B. durch Zentri-
fugieren und wie bei 1) in die Wachsschmelze einge-
arbeitet.

0
3.1) Die Mikrokapseln werden durch Sprihtrocknung aus der

Dispersion isoliert. Die so erhaltenen Pulver beste-
hen zum Uberwiegenden Teil aus agglomerierten Mikro-
kapseln und sind daher in der Wachsschmelze schwie-

15 riger zu dispergieren als die nach 1) oder 2) iso-

' lierten feuchten Mikrokapseln.
Die Dispergierung der trockenen Kapseln kann durch
Zugeben von etwas Wasser zur Wachsschmelze wesent-
20 lich erleichtert werden.

Vorzugsweise dispergiert man die durch Sprihtrocknung
isolierten Mikrokapseln in der Wachsschmelze in Gegen-
wart von Alkalimetallsalzen von MontanwachssZuren

25 oder von Gemischen aus () nichtionischen Emulgatoren
und (B8) Alkalimetallsalzen von Montanwachssduren, von
ClO_ bis 012—Fettalkoholsulfonaten und/oder Clo- bis
012-Alkansulfonaten als Dispergiermittel (c)rund in
Gegenwart von 1 bis 15, vorzugsweise 5 bis 15 Gew.3%,

0 bezogen auf (a+b+c), Wasser (e).
Besonders bevorzugt sing fir diese Herstellung von
Mikrokapseln enthaltenden Wachsmassen als (c) Alkali-
metallsalze von Montanwachss&duren und Gemische aus

33

Addukten von 15 bis 25 Mol Ethylenoxid an Stearyl-



0052733

BASF Aktiengesetlschaft - 13 = Q.Z. 0050/034763

10

18

20

25

&

33

3.2)

3.2.1)

3.2.2)

alkohol, Talgfettalkohol und/oder an partiell un-
gesdttigten C16/018-Alkanolgemischen und Alkali-
metallsalzen von Montanwachss&uren.

Die Wassermenge betrfgt auch dabei - bezogen auf
(a+b+c) = 1 bis 15, vorzugsweise 5 bis 15 Gew.3.

Nach diesem Verfahren erhilt man Wachsmassen, die
praktisch frei von Mikrokapselagglomeraten sind.

Die Isolierung der Mikrokapseln durch Sprihtrock-
nung kann variiert werden:

So kann es z.B. zweckmiRig sein, die wdRrige, das

Schutzkolloid enthaltende Phase durch Wasser aus-

zutauschen, indem man die abzentrifugierten Kap-
seln in Wasser, das gegebenenfalls niedermoleku- -
lare Emulgiermittel enthdlt, anridhrt und wieder
zentrifugiert und diesen Vorgang 1 bis 3 mal wie-
derholt.

Man kann aber auch so verfahren, daf.der Kapsel-

dispersion die spiter bendtigten Mengen an Ab-
standshaltern (d) und/oder Emulgatoren (c) zuge-
geben werden und dann die Kapseln durch Sprih-
trocknung isoliert werden. Das erhaltene Pulver
wird dann in die Wachsschmelze eingearbeitet.
Auch die nach 3.2.1 und 3.2.2 erhaltenen Kapseln

. sind in der Wachsschmelze schwieriger zu disper-

gieren als die nach 1) oder 2) isolierten Mikro-
kapseln. Nach dem obenstehenden Verfahren 3.1
erh#lt man jedoch einwandfreie, praktisch agglo-

meratfreie. Mikrokapseln enthaltende Wachsmassen.,
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P3.2.3) Die Dispergierung der trockenen Mikrokapseln im
Wachs kann - wenn man als (c¢) nichtionische Emul-
gatoren verwendet - verbessert werden, wenn der
wihrigen Mikrokapseldispersion vor der Sprih-

5 trocknung bei S0 bis 100°C langkettige Fettamine
zugegeben werden.

3.2.4) Eine weitere Variante besteht darin, der Mikro-
kapseldispersion vor der Sprihtrocknung Wachs in
10 Form einer Dispersion und gegebenenfalls nicht-
ionische Emulgatoren zuzugeben. In diesem Fall
gibt man zu der Mikrokapseldispersion - bezogen
auf Mikrokapseln = 15 bis 70, vorgugsweise 25
bis 50 Gew.-% festes Wachs in Form einer Disper-
13 sion und O bis 10 Gew.-% eines oder mehrerer der
B fir (c) genannten Mittel, vorzugsweise nichtioni-
sche Emulgatoren. Solche Dispersionen liefern
durch Spriihtrockung ein leicht flieRendes Pulver,
das in der Wachsschmelze leicht verteilbar ist.
20 Die Kapseln liegen im wesentlichen als Einzel-
kapéein vor. Die Wachsdispersion soll mdglichst
fein sein. Die Wachsteilchen sollten zweckmfRi-
gerweise g 10/um, vorzugswelise 2/um sein.

29 ) Zu einer Wachsschrnelze werden der Emulgator und an-
schliefend die wdRrige Mikrokapseldispersion auf
einmal zugegeben und das Wasser bei Normaldruck
oder vorzugswelse im Vakuum unter Rithren oberhalb
der Schmelztehperatur der Wachse abdestilliert.

0 Vorteilhafterweise leitet man Inertgas durch die
Apparatur. Es muR darauf geachtet werden, daf die .
Wachsmasse flilssig bleibt, da sonst Mischungen
entstehen, die einen hohen Anteil an agglomerierten

Mikrokapseln enthalten.
3S
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Die Mikrokapseldispersion wird unter Durchmischen
eingeengt bis der Rickstand in Form einer past&sen
Masse vorliegt. Das Einengen kann unter Normaldruck
im Vakuum oder unter Druck gegebenenfalls unter
Uberleiten von Luft oder Inertgas erfolgen. Zur
weiteren Entfernung des Wassers werden dem Rilck-
stand Dispergiermittel (c), wasserldsliche Wachse
und gegebenenfalls niedrig schmelzende oder flis-
sige Mittel zugegeben, die zur Einstellung der
Viskositdt der Wachsschmelze bendtigt werden.
Solche Mittel sind z.B. Vaseline und Mineraldl.

Auf diesem Wege kann das Wasser weitgehend bis prak-
tisch vollstindig entfernt werden, wobel die Tempe-
ratur 120°C nicht ﬁbersteigen sollte. Nach diesem
Verfahren kann das'Wasser rascher entfernt werden
als bei dem Verfahren, bel dem die Mikrokapseldis-
persion zur Wachsschmelze gegeben wird und das
Wasser aus der Wachsschmelze entfernt wird. Durch

- die Gegenwart von (c) verursachter Schaum kann
mit Hilfe von Entschiumungsmitteln, z.B. solchen

auf der Basis von Silikonen, leicht zerstdrt wer-
den. In die so erhaltene viskose Dispersion kann
dann sofort eine Schmelze aus Wachs und den noch
erforderlichen Komponenten gegeben werden, wobei
durch Rithren eine homogene Schmelze entsteht, welche
die Mikrokapseln in dispergierter Form enthilt.

Man kann aber auch so verfahren, daf man die Kom-
ponenten nacheinander eintrigt und die Schmelze .
homogen mischt. In diesei Falle sollten die festen,
nicht schmelzenden Komponenten, z.B. Pigmente

und Abstandshalter zuletzt zugegeben werden.
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"Die verschiedenen Verfahren liefern - wenn die angegebenen
MaRnahmen beachtet werden - sehr homogene Schmelzen, die
fiir die Herstellung von druckempfindlichen kohlefreien

.Kopierpapieren hervorragend geeignet. sind. Die nach 1) bis

5) erhaltenen Schmelzen enthalten die Mikrokapseln im we-
sentlichen als Einzelkapseln neben Agglomeraten. Der Anteil
an Agglomeraten ist in den meisten Fillen am geringsten,
wenn in der Schmelze von Anfang an etwas Wasser vorhanden
ist.

Flir eine technische Herstellung von Mikrokapseln enthalten-
den Wachsmassen ist das Verfahren nach 3.1) bevorzugt, da
dieses auf einfache Weise praktisch agglomeratfreie Wachs-
massen liefert. .

Die Intensitdt der Durchschrift der Reaktionsdurchschreibe-
papiere, die Wachs als Bindemittel enthalten, ist im allge-
meinen etwas geringer als mit Durchschreibepapieren, die
mit wdBrigen Mikrokapseln enthaltenden Dispersionen be-
schichtet sind. Dies gilt flir den Fall, da® die Mikrokap-
seln enthaltenden Wachsmassen sich auf der Papierober-
flédche befindet (d.h. es ist praktisch noch kein Wachs in
das Papier eingedrungen). Arbeitet man beim Beschichten

so, dak das Wachs in das Papier eindringen kann, so erhilt
man intensiver durchschreibende Beschichtungen.

Diese Arbeitsweise hat sich besonders zur Herstellung von
Durchschlagpapieren flr Formularsdtze bewZhrt, bei denen
nach dem Beschriften das die Farbbildner enthaltenden Mikro
kapseln tragende Einlegeblatt (Durchschlagpapier) entfernt
wird. Dieses Einlegeblatt ist gegenilber den bekannten, auf
Kohle basierenden Durchschlagpapieren sauber. MMan erh&lt

- mit dem Durchschlagpapier, das mit der erfindungsgeméfen
Wachsmésse beschichtet ist, - saubere Durchschriften, auf
denen nach der Entfernung des Einlegeblatts bei der weite-
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ren Béhandlung keine ungewollten Durchschriften mehr ent-
stehen.

Die foigenden Ausfﬁhrungsbeispiele sollen die Erfindung zu-
S s&dtzlich erlZutern. Die im folgenden angegebenen Teile und

Prozentangaben beziehen sich auf das Gewicht. Die Raumteile

verhalten sich zu den Gewichtsteilen wie Liter zu Kilogramm.

I. Herstellung der Mikrokapseldisbersion

I.1 Mikrokapseldiépersionen 1 bis 4

In einem zylindrisch geformten Rilhrgef&f mit einem einge-

bauten Dispergator ég%urrax der Fa. Jahnke und Kunkel)
18 werden 968 Teile Wasser und 160 Teile einer 20 %igen L&-

sung von Poly=-2-acrylamido-2-methyl-propansulfonsiure/
Natriumsalz (Viskositidt 880 mPas) gemischt, die Mischung
auf 40°C erhitzt und mit Ameisensiure auf pH = 4,0 gestellt,
In der wédhkrigen L&sung werden dann bei der héchsten Um=-

20 drehungsgeschwindigkeit 800 Teile einer L&sung auf 9,3
Teilen 3'-Phenyl-7-N~dimethylspirocdibenzopyran, 22,65 Tei-
len 2,6~Diphenyl=-4-(4'-dimethylaminophenyl)-pyrdin,

9,35 Teilen 3-Dibutylamin075-diethyiamino-2,M—diazarhod-
aminlacton, 6,13 Teilen N-Benzoylleukomethylenblau und

25 0,40 Teilen Kristallviolettlacton in 749,53 Teilen Dode-
cylbenzol dispergiert. Zu der Emulsion werden dann inner-
halb 3 h gleichméRig eine auf pH = 4,0 gestellte L&sung
aus 120 Teilen eines in Wasser klarldslichen, partiell
methylierten Vorkondensates (enthidlt ca. 2,3 CHBO-Gruppen

30  pro Melaminmolekil) aus Melamin und Formaldehyd (Verh#lt-
nis 1:5,25 Mol) in 132 Teilen Wasser bei 40°C unter Xon-
stanthaltung des pH-Wertes von 4,0 zugegeben. Nach ca.

1,5 h kann in einer Probe unter dem Mikroskop die Kapsel-
pildung festgestellt werden: die Emulsionstrdofchen laufen

33

auf dem Objekttriger nicht mehr zusammen. Nach 3 h und
[ d
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"10 min wird der Dispergator- abgestellt und die entstandene
Mikrokapseldispersion unter Rithren (Propellerrithrer) bei
den in der Tabelle angegebenen_Temperaturen und Zeiten
nachgehirtet. Anschliefend wird die Kapseldispersion ge-
kithlt und mit Ammoniak auf pH-Werte von 8 bis 9 gestellt.
Die Dispersion wird dann lber ein Sieb mit ﬂo/um'Maschen--
weite gesiebt.

Tabelle 1
Mikrokapsel- Hirtung bel
dispersion Tgmp. Dauer
(“c) pH (h)
1 4o 4,0 8
2 51 4,0 6
3 70 5,0 5
b 95 4,0 5

Die erhaltenen Dispersionen sind farblos milchig und ent-
halten nach der Messung im Coulter Counter TF Einzelkapseln
mit einem hZufigsten Teilchendurchmesser von S,S/um,'Der
Feststoffgehalt betrigt 40,0 3.

I.2 Mikrokapseldispersion 5

Die Dispersion wird nach den Angaben unter I.1 hergestellt
jedoch wird eine Ldsung aus 180 Teilen des Melamin-Form-
aldehyd-Vorkondensates in 200 Teilen Wasser (pH = 4,0)
innerhalb von 4 h zugegeben. Die' 40 Zige Dispersion wird

2 h bei 95°C und pH 4,0 nachgehédrtet. Die Dispersion ent-
h&lt Einzelkapseln mit einem h3ufigsten Durchmesser von
3,4/um (gemessen im COULTER Counter TF).
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"I.3 Mikrokapseldispersion 6

Die Dispersion wird nach I.1 hergestellt, jedoch erfolgt
die Nachhirtung bei pH = 4,1 und 70°C. Dauer: 5 h. Fest-

8 stoffgehalt: 40 92; hiufigster Durchmesser der.Mikrokap-
seln:'5,7/qm.

I.4 Mikrokapseldispersion 7
- 10 Die Dispersion wird wie unter I.1 angegeben hergestellst,
jedoch wird eine Lésung von 180 Teilen eines in Wasser
klarléslichen, partiell methylierten Vorkondensates (ent-
h&lt ca. § OCHB—Gruppen pro Melaminmolekill) aus Melamin
und Formaldehyd (1:6 Mol) in 200 Teilen Wasser in 4,5 h
15 zugegeben. Die Nachhirtung erfolgt bei pH 4,0 .und 70°C;
Dauer: 5 h. Feststoffgehalt: 38,9 %; hZufigster Kapsel-
durchmesser: S,H/um. '

I.5 Mikrokapseldispersion 8

20

Die Dispersion wird nach I.&4 hergeétellt, jedoch wird die-
gleiche Menge eines partiell methylierten Vofkoqdensates
aus Melamin-Formaldehyd (1:5,7 Mol) mit 2,3 CHBO-Gruppen
je Melaminmolekiil verwendet. Feststoffgehalt: 38,4 %;

25  hiurigster Kapseldurchmesser: 5,9/um. '

II. Priifung der Wachsmasse

Die hergestellten Wachsmassen wurden wie [olgt geprift.

20
a) Verteilung der Mikrokapseln:
Ein Tropfen der Mikrokapseln enthaltenden Wachs-
schmelze wird auf einen heifien Objekttriger ge-
. strichen und unter dem Mikroskop die Mikrokap-
33

seln beurteilt.
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Anfirben von CF-Schichten

Anfirbung durch in der Wachsmasse enthaltenen Farb-
bildner infolge Zerstdrung von Mikrokapseln bei der
Herstellung der Wachsmésse. )

Ca. 1 ml der hergestellten Schmelze wird auf die
aktive Seite eines CF-Blattes gegossen. Diese Stelle
wird mit "Ansatz" bezeichnet. Die Wachsschmelze wird
dann mit einem Kartenblatt rasch éusgezogen, so daB
eine diinne, nicht in das Papier wegschlagende Be-
schichtung entsteht ("Schicht"). Das Blatt wird

nach 24stiindiger Lagerung am "Ansatz" und in der
"Schicht" in der Anfirbung beurteilt.

- Die Beurteilung erfolgt mit den Noten 1 bis 5, dabei

bedeuten Note 1 = farblos

2 schwache Farbung-
deutliche Firbung
gef&rbt
intensive PFirbung.

-3
b
5

Anf&rben bei der Herstellung von Durchschriften

Das nach bl) erhaltene beschichtete P;pier wird mit
der beschichteten Seite auf CF-Papier gelegt und ﬁit
diesem Satz Durchschriften hergestellt. Die Durch-

schriften wurden mit den Noten 1 bis 5 bewertet. Da-

bei bedeuten: Note 1 sehr intensive Durchschrift

2

intensive n
3 = gut lesbare n
- 4 = noch lesbare n
5 = nicht lesbare n

. (= .
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c) Viskosit&t der Wachsschmelze

Die Viskositit wurde .in einem(:kotoviSRO der Fa.
Gebr. Haake, Berlin, mit geriffeltem MeRzylinder

S und Becher beil einer Schergeschwindigkeit von
. 428 sec™ ! und 85 und 95°C bestimmt.

d) - Bestimmung des Feststoffgehalts

10 Hierzu wurde ca. 1 g Wachsschmelze eingewogen und

die Probe 5 h bei. 105°% getrocknet.

III. Ausflhrungsbeispiele

13 Beispiele 1 bis 4

Herstellung der Mikrokapseln enthaltenden Wachsmasse

In einem heizbaren Rilhrbeh&lter mit Ankerrihrer und De-

20  stillationsaufsatz werden 80 Teile eines Paraffins vom
Schmelzpunkt 52 bis 54° ynd 40 Teile eines Esterwachses
aus Montansiure und Butandiol;l,M (Schmelzpunkt 80. bis
83°C; Schmelzpunkt der Mischung 71 bis 78°C) bei 95°C ge-
schmolzen. Dann werden 27 Teile Vaseline und 21,5 Teile

25  eines Anlagerungsproduktes von 23 Mol Ethylenoxid an ei
partiell ungesé&ttigtes 016-/018-Alkoholgemisch zugefigt
und nach dem Ldsen auf einmzl 280 Teile der unten angege-
benen Kapseldispersion unter Rithren zugegeben. Es entsteht

eine homogene Dispersion, aus der unter Anlegen von Vakuum

“-

(bis 200 mm Hg) bei einer Sumpftemperatur von 90 bis 95°C
langsam alles Wasser abdestilliert wird (Dauer: 3 h). Da-
nach beliftet man der Rihrbehdlter und gileRft die Schmelze
zum Erstarren in eine Folienwanne.

33
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"Es werden folgende Mikrokapseldispersionen verwendet:

Beispiel Mikrokapseldispersion
1 1
8 2 2
3 3
4 4
Die erhaltenen Wachsmassen wurden nach II. gepriift.
10
a) "~ In den Wachsmassen liegen die Mikrokapseln im we=-
sentlichen als Einzelkapseln vor.
o e) Die Viskositit der Schmelze: ca. 180-190 mPa.s
1S (85°C) und 160-170 mPa.s (95°C)
d) Peststoffgehalt: 92 bis 93 %.

Die Ergebnisse der Prifungen nach II b) sind in der Ta-
20 Dbelle 1 zusammengefaRt:

Tabelle 1

Priifungsergebnisse
25 Mikro- Anfirbung von Durch-
Beispiel kapsel CF-Papier schrift
Disp. "Ansatz" "Schicht".
1 1 by 5 T 3=l
2 2 5 5 3
30 3 3 1 1-2 3
4 4 1 1 2-3

Aus den Priifungsergebnissen geht hervor, daf filr die Her=
stellung von Wachsmassen nach dem Verfahren de:rBeispiele

35° 1 pis 4 nur solche bei pH = U4 hergestellten Mikrokapsel-
- <4
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’dispersionen geeignet sind, deren Kapseln bei 70°C und k

dariiber gehi&rtet wurden. Die Beurteilung der Verfirbung
von CF-Papier an der.Stelle "Ansatz" ist signifikanter
als in der "Schicht", da beim Aufstreichen mit dem Xan-
tenblatt h3ufig schon Kapseln zerstdrt werden, was an
farbigen Strichen in Streichrichtung zu erkennen ist.

Beispiel 5

5.1 Mikrokapseln enthaltende Wachsmasse

Die Mikrokapseldispersion 3 (hergestellt nach I.1)
wird in einem Sprihtrockner (Gaseingangstemperatur
120°C) zu einem freiflieRenden Pulver getrocknet
(Restfeuchte: 4 %). 112 Teile des Pulvers werden
in die in Beispiel 1 angegebene Wachsschmelze aus
Paraffin, Esterwachs, Vaseline und Oxethylierungs-
produkt eingetragen und 1 h beil 90°¢ gerihrt.

Prifung der nach 5.1 erhaltenen Wachsmasse:

IIa) die homogene Schmelze enthidlt etwas mehr

Agglomerate als die Schmelzen der Beispiele -
1 bis 4.

ITb1) es tritt keine Férbung auf der CF-Schicht
auf. Note 1 fir "Ansatz" und "Schicht".

TTe) Viskositat: 350 mPas (85°C)
260 mPas (95°C).

Ein gleich gutes Ergebnis erh&lt man, wenn man die
Mikrokapseldispersion 3 nach folgenden Varianteh
spruhtrocknet:

T DR
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5.2)

5.3)

5.4)

Der Dispersion 3 werden 29 %, bezogen auf Fest-
stoffgehalt, einer kugelfdrmigen, in Wasser nicht
18slichen Stirke als Abstandshalter zugegeben.

93 Teile des Trockengutes (Restfeuchte: 3 %) wer-
den in die Wachsschmelze gegeben.

Der Dispersion 3 werden 80 % des in der Wachs-
schmelze 5.1) enthaltenen Ethylenoxidadduktes

(= 16 %, bezogen auf Mikrokapseln) zugemischt und
diese Dispersion getrocknet. Es werden 93 Teile
Trockengut (Restfeuchte: 15 %) zu der Wachsschmelze
gegeben.

Der Dispersion 3 werden vor dem Trocknen die unter

5.2) angegebene Menge Stdrke und die gesamte Menge

des in sonst in der Wachsschmelze vorhandenen Ethy-
. lenoxidadduktes (= 20 %, bezogen auf Mikrokapseln)

zugegeben. 117 Teile Trockengut (Restfeuchte: 11 %

werden in die Wachsschmelze gegeben.

Die nach 5.2), 5.3) und 5.4) erhaltenen Wachsmassen firben
CF-Papier bei der Priifung nach II. b1l) nicht an.

Prifung der erhaltenen Wachse nach II. b2), II. c¢) und

II. 4):
Dﬁrchschrift Viskosité&t Feststoff-
850¢ 95°¢ gehalt
Note [mPas] [mPas] A

Wachs 5.1) b - 350 - . 260 . ) 98,7

Wachs 5.2) 3 90 98,7

Wachs 5.3) 2=3 87 98,4

Wachs 5.4) it

179 130 98,7
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Beispiel 6

6.1)

6.2)

6.3)

Die Mikrokapseldispersion 5 wird in einer Zentri-
fuge 1/2 h bei 600 g zentrifugiert. Dabei setzen
sich die Mikrokapseln. an der Oberfliche ab und

kdnnen als fester Kuchen entnommen werden (Wasser-
gehalt: 39 %).

Zu einer 90°C warmen Schmelze aus 80 Teilen Paraf-
fin (Fp. 52 bis 54°C), 40 Teilen des in Beispiel 1
genannten Esterwachs, 27 Teilen Vaseline (weif) und
21,5 Teilen des in Beispiel 1 genannten Ethylen-
oxidadduktes, die 22,4 Teile eines freiflieRenden,
kérnigen Hérnstoff;Formaldehydkondensationsprodukts
(Durchmesser der XKdrner ca. 1/um, die Agglomerate
von bis zu 12/um Durchmesser bilden) enth&lt, wer-
den unter Rithren 184 Teile des nach 6.1) erhaltenen
wiRrigen Kuchens eingetragen. Nach 30 min liegt eine
homogene Schmelze vor, welcher der Gehalt an Wasser
nicht anzusehen ist (Wassergehalt: 17,8 %).

Bei der Priifung nach II. bl) tritt auf der CF-Schicht
keine Verfirbung auf. Auch ist ein Werfen des Pa-
piers (trotz des Gehalts der Schmelze an Wasser)
nicht festzustellen. Mit aus dieser Wachsmasse
hergestellten CB?Beschichtungen erhZlt man gut
lesbare Durchschriften: Note 3 (nach II. b2)).

Verwendet man dagegen anstelle der Mikrokapseldispersion §
die Mikrokapseldispersion 2, so erhilt man eine Wachsmasse
(Restfeuchte: 6,4 7)Y, welche bei der Priifung nach II. b1l)
die CF-Schicht krdftig grinlich-grau firbt. Note 4 ("An-
satz" und "Schicht"). Die mit dieser Wachsmasse erhaltenen
Durchschriften sind noch recht gut lesbar (Note 3-4), Vis-
kositit (IIc): 186 mPas bei 95°C.

[
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FBeispiel 7

In der in Beispiel 1 beschriebenen Apparatur werden
28,8 Teile Paraffin (Fp. 52 bis 549C), 14,4 Teile des in
S Beispiel 1 angegebenen Esterwachses, 4,9 Teile Vaseline
(weif) und 4,8 Teile des Ethylenoxidadduktes aus Beispiel 1
vei 80°% geschmolzen. Zu der homogenen Schmelze werden beil
dieser Temperatur unter Rilhren 62 Teile Mikrokapseldisper-
sion 6 zugegeben und bei langsam fallendem Druck bei einer
Q Sumpftemperatur zwischen 82 und 73°C 35 Teile Wasser ab-
destilliert. Dabel darf die Schmelze - als Folge durch zu
rasches -Verdampfen von Wasser - Ortlich nicht unter den
Erstarrungspunkt fallen, da sich dadurch Agglomerate bil~-
den kénnen, die sich nicht mehr zerteilen lassen. Die er-
5  haltene Wachsmasse hat bei 859C eine Viskositit von 139,
bei 9S°C von 131 mPas. Feststoffgehalt nach II d4): 98,2 %.

Im Aufstrich auf einem geheizten Objekttriger sind vor-
wiegend Eingzelkapseln neben wenig Agglomerazten festzustel-
20 len. Die Prifung nach II b) ergab

IT b.1) Note 1 "Ansatz" ‘
1-2 im Strich (kaum wahrnehmbare
strichfdrmige graue Striche)
25 1T p.2) ~ Note 3-4 (Menge: 5 g Wachsmasse/mz)

" Beispiel 8

39,1 Teile Mikrokapseldispersion 7 werden unter Rithren bei'

&

909 mit 2,2 Teilen des Ethylenoxidadduktes aus Beispiel 1
und 5,95 Teilen Vaseline (weif) gemischt und aus dieser
Mischung unter vermindertem Druck 15,3 Teile Wasser abde-
stilliert. Zur Verhiitung von Schaum wird eine geringe Menge

eines EntschiZumers (Basis: Silikon) zugegeben.
33
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In diese flissige Mischung wird dann eine 90°C warme
Schmelze aus 17,6 Teilen Paraffin (Fp. 52 bis 54°C), 8,8
Teileﬁ des in Beispiel 1 angegebenen Esterwachs und 1,5
Teilen des vorstehend angegebenen Ethylenoxidadduktes ge-
S geben. Die Wachsschmelze wird sofort dispergiert. Die Mi-
schung wird noch 1,5 h bei 88°C nachgerihrt und dann ab-
gelassen. Feststoffgehalt: 84,4 %, Viskositit der Schmelze
bei 85°C: 574 mPas, bei 95°C: 485 mPas.

Q Bei der Priifung nach II. bl) wird sowohl im "Ansatz" wie
"in der Schicht" keine Firbung festgestellt. Note: 1.

Die Prifung der Durchschrift nach II. b2) ergab die Note
2-3 (Beschichtungsgewicht: 6,5‘g/m2).
18

-Beispiel 9

64 Teile Mikrokapseldispersion 8 werden mit 3,23 Teilen
des Ethylenoxidadduktes aus Beispiel 1 und 5,95 Teilen

20 Vaseline (weiB) bei 80°C gemischt und aus dieser Mischung
innerhalb von 4 h 33,2 Teile Wasser unter vermindertem
Druck abdestilliert (Sumpftemperatur: 50 bis 80°c). Der .
Rickstand wird auf 80°C erwirmt und dazu eine 90°C warme
Schmelze aus 17,6 Teilen Paraffin (Fp. 52 bis 54°¢C),

25 8,8 Teilen des in Beispiel 1 angegebenen Esterwachses und
1,5 Teilen des vorstehend genannten Ethylenoxidadduktes
gegeben und das Gemisch 2,5 h bei 90°¢ dispergiert. Vis-
kositidt der Masse bei 85°C: 120 mPas. Feststoffgehalt:

93,1 %.

0
Eine auf einem Objekttridger geschmolzene und verstrichene
Probe zeigt unter dem Mikroskop vorwiegend Einzelkapseln.
Die Priifung nach II. b1l) und II. b2) ergibt:

3s
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“nach II bl) - Note 1; Ansatz und Schicht: keine Verfirbung K

feststellbar.

nach II b2) Note 13 sehr gute lesbare, scharfe Durch-
schrift.

Beispiel 10

In einem 150 Raumteile fassenden Kessel mit Propeller-
~Rithrer werden 86,6 Teile Kapseldispersion 8 zusammen mit
6,4 Teilen Emulgator gemiB Beispiel 1 und 0,005 Teile ei-
nes Silikonentschiumers vorgelegt, auf 90°C erwdrmt und
dann im Verlauf von 3 Stunden im Vakuum 37,2 Teile Wasser
entfernt. Danach 1#Rt man unter Rithren in die 90°C heiRe
Vorlage eine heiRe Schmelze aus 9,8 Teilen Paraffin
(Schmelzpunkt 69-73°C) und 19,6 Teile Esterwachs gemidfR .
Beispiel 1 einlaufen. Die Schmelze wird sofort disper-
giert. Man schlieBt den Kessel und.dispergiert unter
Vakuum noch 2 Stunden, wobei man weitere 3,3 Teile VWasser
abdestilliert. Man erh#lt eine homogene Schmelze, die 50 %
Kapseln, bezogen auf Feststoff enthZlt. Der Feststoffge-
halt betriigt 82,0 %. Viskositdt bei 85°C: 505 mPas; bei
95°C: 530 mPas. Die Schmelze enthélt einzelne Kapseln.

Bei der Priifung nach II bl) wird sowohl beim "Ansatz" als
auch "im Stzich” keine Verfdrbung beobachtet. Note: 1. Die
Priifung der Durchschrift nach Beispiel II b2) ergab die
Note 1-2 (Beschichtungsgewicht 5,3 g/m?),

Beispiel 11

552 Teile Mikrokapseldispersion 8 (von I.5) werden mit

43 Teilen eines Adduktes von 23 Mol EO an partiell unge-
sdttigtes 016-/C18—Alkoholgemisch gemischt und aus dem
Gemisch bei 90°C unter vermindertem Druck in 3,5 h 208 Tei-

[ -4
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“le Wasser abgezogen. Dann wird langsam eine Schmelze aus

98 Teilen Paraffin (Schmp. 69-73°C) und 196 Teilen des
Esterwachses aus Beispiel 1 zugegeben und die Mischung

‘3 h bei.90°c unter-verminderteﬁ Druck weitergerithrt. Dabei -
gehen noch 107 Teile Wasser Uber. In die Schmelze werden
anschliefend 46 Teile einer kugelf®rmigen Stdrke (Spezial-
stdrke K der Fa. Amylum) langsam eingetragen und 1 h homo-
genisiert. Es entsteht eine dinnflissige Schmelze. Viskosi-
tit: 319 mPas (85°C); 226 mPas (95°C); Feststoffgehalt:
92,2 %. ~

Prifung der Wachsmasse

nach II bl) wird sowohl beim "“Ansatz" als auch "im Strich"
keine Verfirbung beobachtet; Note: 1; in der Durchschrift
nach II b2): Note 1-2 (Beschichtung 5,5 g/m°). -

Erwidrmt man das nach II bl) erhaltene beschichtete Papier
2 h auf 120°C (Trockenschrank), so tritt keine_Verférbung
durch entwickelten Farbbildner wohl aber durch das in das

- Papier eingedrungene Wachs ein. Das so behandelte Papier

ergibt bei der Prifung nach II b2) hervbrragend intensive
Durchschriften; Note: 1. Dieses Blatt kann z.B. als Durch-
schlagpapier verwendet werden.

Beispiel 12

a)y 560 Teile Mikrokapseldispersion 8 und 23 Teile des
Emulgators aus Beispiel 11 und S5 Tropfen eines Sili-
konentschdumers werden gemischt und unter verminder-
tem Druck 1,5 h bei 89°C geritlhrt, wobei 219 Teile
Wasser abdestillieren. Bei 90°C wird .unter gutem
Rihren die Schmelze einer Mischung aus 196 Teilen
Montansiurewachs (Schmp. 80-83°C), 98 Teilen Paraffin
(Schmp. 69-73°C) und 20 Teilen des Emulgators aus
Beispiel 11 zugegeben und die resultierende Mischung
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5 h unter vermindertem Druck homogen gerihrt. Dabei

gehen weitere 65 Teile Wasser Uber. Es entsteht eine

homogene glatte Schmelze, die Einzelkapseln enthilt.

Feststoffgehalt: 85,1 %Z. Viskositdt: 412 mPas (859C);
5 324 mPas (95°C).

Bei der Priifung nach II b1l) wird sowohl beim ﬁAnsatz"
~als auch "im Strich" keine Firbung festgestellt
(Note: 1), '

10 '

Die Priufung der Intensitidt der Durchschrift nach

II b2) ergab die Note 3 (Beschichtung: 4,8 g/m2).

Wird das beschichtete Papier 2 h bei 1209 gelagert
15 erhilt man mit Wachs getréinktes Papier, das Durch-
schriften mit der Note 1-2 liefept.

b) Verwendet man bei a) anstelle der 196 Teile Montan-
sdure-Wachs, die gleiche Menge einer gebleichten,
20 mit Ethylenglykol veresterten Montansiure (Schmp.
77-80°C), so erhilt man eine homogene Schmelze, die
Einzelkapseln enthilt. Feststoffgehalt: 89,5 %.
Viskositdt: 251 mPas (85°C); 307 mPas (95°C).

25 Bei der Priifung dieser Masse nach II b1l) wird so-
wohl beim "Ansatz" als auch "im Strich" keine Ver-
férbung festgestellt; Note: 1.

Die Prifung der Intensit&t der Durchschrift nach
II b2) ergab die Note 2 (Beschichtung: 5,8 g/m2),
Wird das nach II bl) beschichtete Papier 2 h bei
105°C gelagert, erh#lt man ein mit Wachs durch-

&

trinktes Papier, das sehr intensive Durchschriften

(Note: 1) liefert.
33
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"Beispiel 13 , !

a)

10

b)

15

28

o}

33

801 Teile Mikrokapseldispersion 8 und 308 Teile ei-
ner widlRrigen Dispersion, die 16,5 % Ethylenglykol-
ester der Montans&ure, 10 % Ogzokerit und 4,5 % eines
Emulgatorgemisches aus dem in Beispiel 11 genannten
Emulgator und Tributylphencl + 4 EO (Verh#ltnis

8,5 : 1,5) werden gemischt und die erhaltene Disper-

sion bei einer Eingangstemperatur von '120°C im
Sprilhturm getrocknet (Gasausgangstemperatur: 70°C).

'109 Teile des feinen, rieselfZhigen Trockengutes wer-

den in eine Schmelze aus 24 Teilen eines Esterwachses
aus Montansdure und Butandiol (Schmp. 80-83%%), 13
Teilen eines EO-Adduktes wvon 23 Mol EO an ein par-
tiell ungeséttigtes'C16-/C18-Alkoholgemisch und

53 Teilen Paraffin (Schmp. 52-54°¢C) unter Rilhren
eingetragen und -4 h bei 90°C gertihrt. In die homo-
gene Schmelze werden dann im Verlauf 1 h 15,2 Teile
einer kugelf6rmigen Sté&rke (Spezialstéirke K der

Fa. Amylum) eingetragen und die Schmelze homogen
gerthrt. Es wird eine homogene, glatte Schmelze
erhalten. Feststoffgehalt: 99 %. Viskositit bei

85 und 95°C: 800 mPas. Die Schmelze enth&lt im
wesentlichen Einzelkapseln. ‘

Bei der Priifung nach II b1l) wird sowohl beim "An-
satz" als auch "im Strich" keine Verfiérbung fest-
gestellt; Note: 1.

Da die Schmelze fir einen Auftrag zu viskos war,
wurde in einer Probe die ViskositiZt durch Unter-
mischen von 10 % Benzin erniedrigt und diese
Schmelze zur Prifung der Durchschrift nach II b2)
verwendet: Note 1-2 (Beschichtung 7,2 g/mz).
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Praktisch das gleiche Ergebnis wird erzielt, wenn
die Viskosit&t der Schmelze durch Einemulgieren
von Wasser (7 %) erniedrigt wird.

Beispiel 14

a)

b)

750 Teile Mikrokapseldispersion 8 werden mit 385 Tei-
len einer Dispersion, die 35 % einer mit Ethylen-
glykol veresterten Montansiure und 5 % eines Adduk-
tes von 23 Mol EO an Talgfettalkohol enthilt, ge=
mischt und durch Verspriihen getrocknet (Gaseingangs-
temperatur 120°C, Ausgangstemperatur 70°C).

Der Durchmesser der Wachsteilchen in der Wachsdis-
persion liegt deutlich unter 1/um, so daB die Teil-
chen unter dem Lichtmikroskop nicht mehr zu erkennen
sind.

152 Teile des leichtfliefenden Trockengutes werden

in Portionen in eine 95°C warme Schmelze aus 53 Tei-
len Paraffin (Schmp. 52-54°C) und 4,5 Teilen des
Adduktes von 23 Mol EO an ein partiell ungesdttig-
tes 016-/018-Alkoholgemisch eingetragen. Die Schmelze
wird 3 h nachgerihrt. Sie enthi#lt praktisch kein
Wasser. Die Kapseln sind nicht agglomeriert. Visko-
sitit bei 95°C: > 800 Pas.

Bei der Prifung nach II bl) wird sowohl beim "An-
satz" als auch "im Strich" keine Verfirbung gefun-
den. Note: 1.

Zur Prifung der Durchschrift nach II b2) wurde die
Schmelze mit 10 % Benzin verdiinnt. Note: 1 (Be-
schichtung: 3,7 g/mz).

-
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PEeispiel 15

Die Mikrbkapseldispersion 3 (hergesﬁellt nach I.1) wird in

"einem Sprithtrockner (Gaseingangstemperatur: 120°C) zZu einem

freiflieRenden Pulver getrocknet. Restfeuchte: 4 7%,
15.1 90 Teile dieses Pulvers werden langsam in eine Schmel-
ze aus T2 Teilen Paraffin (Schmp. 52 bis 54°¢C),
60 Teilen Esterwachs aus Montansfure und Ethylengly-
kol (Schmp. 78 bis 80°C) und 5 Teilen Natriumsalz
der Montanwachssiure (SZurezahl 140) in Form einer
26,5 %igen wiRrigen Paste eingetragen und 3 h bei
90°C gerihrt. Man erh#lt eine past®se Schmelze, die
noch viele Kapselagglomerate enthilt.

15.2 90 Teile Mikrokapselpulver werden wie unter 15.1 in

eine Schmelze aus 87 Teilen Paraffin, 60 Teilen des
in 15.1 angegebenen Esterwachses und 9 Teilen Na-
triumsalz der in 15.1 angegebenen Montanwachssiure
in Form einer 26,5 %igen wiRrigen Paste eingetragen
und homogen gerihrt.

Man erhilt eine praktisch glatte Schmelze, die keine
Agglomerate mehr enthilt. Feststoffgehalt: 93.4 %,

Viskositit: 121 mPas (85°C).

Prifung der Wachsmasse nach IIb):

ITb1) Ansatz: Note 1; Schicht: Note 1 bis 2
(kaum® wahrnehmbare Striche)
ITb2) Intensitit der Durchschrift: Note 2 bis 3

-

15.3 In der Intensitit der Durchschrift vergleichbare Er-
gebnisse erh&lt man, wenn man in dem Wachsgemisch'von-
15.2 anstelle des dort angegebenen Natriumsalzes
der Montanwachssiure ein Natriumsalz einer Montan-
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120 in Form einer

27,4 %igen wiBrigen Paste anwendet und sonst wie in

15.1 verfihrt.

Die Schmelze enth#lt Einzelkapseln, daneben auch
einige Agglomerate. Feststoffgehalt: 92,8 %, Visko=-
sit&t: 130 mPas (85°C); 110 mPas (95°C).

Priifung nach IIb):
IIb1)
IIb2)

Beispiel 16

Ansatz: Note 1; Schicht: Note 1 bis 2
Durchschrift: Note 2.

16.1 Es wird wie in Beispiel 15.2 verfahren, jedoch ent-
h&lt die Wachsschmelze zusdtzlich 1 Teil eines
Ethylenoxidadduktes von 23 Mol Ethylenoxid an ein
partiell ungesé&ttigtes Cis/Cis-Alkoholgemisch.

16.2 Man verfihrt wie in 16.1, wendet jedoch 3 Teile des
unter 16.1 genannten Ethylenoxidadduktes an.

Nach 3 h bei 90°C erh#lt man in beiden F#llen glatte ho-

mogene Schmelzen, die praktisch
halten.
Feststoffgehalt: 16.1
‘ 94 3
Viskosit#t bei 85°C: .194 mPas
bei 95°C: 150 mPas
Prifung nach IIb):
IIb1) Ansatz
Schicht 1
ITb2) Durchschrift 2=3

o

nur Einzelkapseln ent-

16.2

qu,6 %
158 mPas
105 mPas

N
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"Im Falle der mit der Wachsmasse aus Beispiel 16.2 erhal- K
tenen Beschichtung wird eine intensivere Durchschrift

(Note: 2) erhalten, wenn das beschichtete Papier 2 h bei

80°¢ gelagert wurde. . '

Beispiel 17

71 Teile der nach Beispiel 5.1 erhaltenen pulverfdrmigen
Mikrokapseln werden 1angéam in eine SChmeize aus 72 Tei-
i0 len Paraffin (Schmp. 52 biS'SHOC), 60 Teilen Esterwachs
(aus Montanwachssiure und Ethylenglykol), 22,5 Teilen
einer 40 Zigen wdRrigen L8sung von ClS-Paraffinsulfonat/
Natriumsalz (% 9 g trocken), 1 Teil des in Beispiel 16.1
angegebenen Ethylenoxidadduktes und 10 Teilen Wasser ein-
i3 getragen und 3 h beil 90°G homogen gerihrt. Die Schmelze
enthdlt praktisch nur Eingzelkapseln. Feststoffgehalt:
92,8 %3 Viskosit&t: 243 mPas (85°C), 150 mPas (95°C).

Priifung nach IIb):
20 TIb1l) Ansatz: 1; Schicht: 1
IIb2) Durchschrift: 3

Beispiel 18

25 In eine Schmelze aus 72 Teilen Paraffin (Schmp. 52 bis 54°C),

60 Teilen Esterwachs (Schmp. 78 bis 80°C, Montanwachs-
siure und Ethylenglykol), 32 Teilen einer 28,4 %igen win-
rigen Ldsung von Natriumlaurylsulfat (¥ 9 Teile trocken)
und 3 Teilen des in Beispiel 16.1 angegebenen Ethylenoxid-
~adduktes werden langsam 71 Teile durch Sprihtrocknung iso-
lierte Mikrokapseln eingearbeitet und die Mischung 3 h

bei 90°C homogen gerthrt. Die Schmelze enthilt im wesent-
lichen Einzelkapseln.

&

3S
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"Feststoffgehalt: 93,1 7%
Viskositit: 307 mPas (85°C); 258 mPas (95°C).

Priifung nach IIb:
Ansatz: 1; Schicht: 1

IIb1)
IIb2)

Durchschrift:

2 bis 3

- ®
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Patentanspriiche

1. Mikrokapseln enthaltende Wachsmassen, bestehend aus
- bezogen auf (a+b+c) - ' '

a) 20 bis 55 Gew.-% Mikrokapseln,
b) 79 bis 30 Gew.-% Wachs oder ein Gemisch ver-

schiedener Wachse mit einem Schmelzpunkt zwi-
i schen etwa 50 und 1@000,
0 ¢y 1 bis 10 Gew.-% mindestens einem nichtionischen
Emulgator, mindestens ein Alkalimetallsalz von
Montanwachssiduren, oder einem Gemisch aus
(A) mindestens einem nichtionischen Emulgator
und (B) mindestens einem Alkalimetallsalz von
Montansiuren, vonrcio- bis Czo-FettalkOhol-
sulfonaten und/oder C1o' bis CZO-Alkansulfona-
ten in Form der Alkalimetallsalze,
d) 0 bis 20 Gew.-% Pigmente und/oder Fillstoffe,
e) 0 bis 60 Gew.-% flilchtige Anteile und ggf.
20 - ) weitere in solchen Wachsmassen ﬁblicherMittel,

wobei das Wandmaterial der Mikrokapseln (a) ein po-
lymeres Meiamin-Formaldehyd-Kondensat ist, das durch
Kondensation von Melamin mit Formaldehyd, von Methy-
23 lolmelaminen und/oder deren Methyl&thern bei einem
Verhiltnis von Melamin zu Formaldehyd von 1:2 bis
1:6 bei pH 3,5 bis 5,5 und Temperaturen von 60 bis
100°C und 2 bis 10stiindigem Aushirten bei 60 bis
100°C erhalten wird und wobei das Verh#ltnis Kern-

30 material zu Wandmaterial in der Kapsel 1:15 bis 1:2
betrigt und die Mikrokapseln einen Durchmessér von
2 bis 10/um aufweisen.

33
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Wachsmassen gem&R® Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daf diese 2als (c¢) mindestens ein Alkalimetallsalz

von Montanwachss3uren oder ein Gemisch aus mindestens
einem Alkalimetallsalz von Montanwachssduren und
mindestens einem nichtionischen Emulgator auf der
Basis Stearylalkohol, Talgfettalkohol und einem
partiell ungesdttigten C16/018-A1kanolgemisch mit -
13 bis 30 Mol Ethylenoxid je Mol Alkohol enthalten.

Wachsmassen gemé&B Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-

zeichnet, daR diese 3 bis 10 Gew.% (c), bezogen auf
(a+b+c), enthalten.

Verfahren zur Herstellung von Mikrokapseln enthal-
tenden Wachsmassen gem#B Anspruch 1 durch Mischen
der Komponenten mit Wachs in der Schmelze, dadurch
gekennzeichnet, da® man als (a) Mikrokapseln ver-

wendet, die durch Spriuhtrocknung einer wiRrigen
Mikrokapseldispersion erhalten wurden, welche -~ be-
zogen auf Mikrokapseln - 15 bis 70 Gew.-% festes
Wachs in Porm einer wilrigen Dispersion und O bis

10 Gew.-% mindestens eines nichtionischen Emulga-
tors, eines Alkalimetallsalzes von Montanwachssiu-
ren oder eines Gemisches aus () mindestens einem
nichtionischen Emulgator und (8) einem Alkalimetall-

salz von Montanwachssduren, von C bis C_ .~Fett-

10” 20
alkoholsulfaten und/oder C1O- bis Czo-Alkansulfo-
naten in Form der Alkalimetallsalze enthilt.

Verfahren zur Hérstellung'von Mikrokapseln enthal-
tenden Wachsmassen gem&R Anspruch 1 durch Mischen
der Komponenten in der Schmelze, dadurch gekenn-

zeichnet, daf man die durch Sprilhtrocknung isolier-
ten Mikrokapseln (a) in einer Schmelze aus (b) und

einem Alkalimetallsalz von Montanwachssiuren oder
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einem Gemisch aus (X) einem nichtionischen Emulgaéor

3 und (B) einem Alkalimetallsalz von Montanwachss&duren,
von C,4= bis C,n-Fettalkoholsulfaten und/oder C,,-

bis CZO-Alkansulfonaten in Form der Alkalimetall=-

g salze als (¢) und in Gegenwart von 1 bis 15 Gew.%

Wasser (e), bezogen auf (a+b+c), homogenisiert.

6. Verfahren zur Herstellung von Mikrokapseln enthalten-

den Wachsmassen gemd® Anspruch 2 durch Mischen der

10 Komponenten in der Schmelze, dadurch gekennzeichnet,
daf man die durch Sprihtrocknung isolierten Mikro-
kapseln (a) in einer Schmelze aus (b) und einem
Alkalimetallsalz von Montanwachssiuren oder einem
Gemisch aus Alkalimetallsalzen von Montanwachs-

1S sduren und einem Umsetzungsprodukt von Stearyl-
alkohol, Talgfettaikohol und/oder einem partiell
ungesdttigten C,./C,g-Alkancl mit 13 bis 30 Mol
Ethylenoxid je Mol Alkohol als (c) in Gegenwart

von 1 bis 15 Gew.% Wasser, bezogen auf (a+b+c),
20 homogenisiert.

7. Verwendung von Mikrokapseln enthaltenden Wachs=-
massen gem#f den Ansprichen 1, 2 oder 3 zur Her-
stellung von Reaktionsdurchschreibepapieren oder

25 - von mit Mikrokapseln beschichteten Durchschlag-
papieren.

ol
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